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ABSTRAKT 
Předkládaná diplomová práce je zaměřena na přípravu a charakterizaci tenkých vrstev 
plazmových polymerĤ na bázi monomeru tetravinylsilanu (TVS). Vzorky byly připraveny 
v pulzním i kontinuálním režimu plazmového výboje za použití metody plazmochemické 
depozice z plynné fáze (PECVD). Plazmové polymery byly deponovány na plošné křemíkové 
substráty z čistého prekurzoru TVS a jeho směsí s argonem nebo kyslíkem. Charakterizace 
vzorkĤ byla zaměřena především na topografii povrchu a drsnost zkoumanou metodou 
mikroskopie atomárních sil (ůFM), mechanické vlastnosti, konkrétně modul pružnosti 
a tvrdost, studované cyklickou nanoindentací a posouzení míry adheze vrstvy k substrátu 
vrypovou zkouškou. Zvláštní pozornost byla věnována charakterizaci vrstev s modulem 
pružnosti pod 10 GPa. Při určování míry adheze tenké vrstvy k substrátu byl navíc studován 
i vliv použité geometrie hrotu indentoru. Na základě výsledkĤ byl stanoven vliv depozičních 
podmínek na mechanické vlastnosti, adhezi a topografii povrchu.  
 
ABSTRACT   
Proposed diploma thesis is focused on preparation and characterization of the plasma 
polymer thin films based on tetravinylsilane monomer (TVS). Plasma enhanced chemical 
vapour deposition (PECVD) method involving pulse and continual plasma discharge modes 
were used for thin film deposition on silicon wafer pieces. Reactive plasma composition was 
containing pure TVS or mixtures of TVS and argon or oxygen gas. Atomic force microscopy 
was used for surface topography and roughness characterization. Cyclic nanoindentation was 
involved to measurements to determine the Young’s modulus and hardness of prepared films 
and scratch test was performed to evaluate the degree of adhesion. Special attention was 
drawn to the characterization of films with a Young’s modulus below 10 GPa. Tip geometry 
of indenter influence on scratch test was also commented. Surface and mechanical properties 
of thin films in relation to the deposition conditions were correlated to the obtained results and 
final analysis of deposition conditions influence is proposed.  
 
KLÍČOVÁ SLOVů 
Tenké vrstvy, plazmové polymery, PECVD, nanoindentace, adheze, vrypová zkouška, 
mikroskopie atomárních sil (ůFM) 
 
KEYWORDS 
Thin films, plasma polymers, PECVD, nanoindentation, adhesion, scratch test, atomic 
force microscopy (AFM) 
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1 ÚVOD 
Tenké vrstvy se vyznačují tím, že mají dva povrchy natolik blízko sebe, až právě povrch 
začne mít převládající vliv na prĤběh nejrĤznějších fyzikálních procesĤ a vlastností materiálu, 
které se mohou výrazně lišit oproti vlastnostem téže látky v kompaktním stavu. Tenké vrstvy, 
které dosahují zpravidla tloušťky od desetin nanometrĤ do několika mikrometrĤ, mohou být 
tvořeny látkami nejen anorganickými, ale i organickými či hybridními v krystalických, 
polykrystalických nebo amorfních formách [1], [2]. 
Připravené vrstvy se pak uplatňují v široké oblasti moderních technologií, přičemž mezi 
jeden z hlavních dĤvodĤ jejich aplikací patří zlepšení vlastností povrchovými úpravami ve 
strojírenství, mikroelektronice, při výrobě polovodičĤ nebo v odvětví optiky. Druhou 
nespornou výhodou tenkých vrstev je možnost miniaturizace, například při ukládání dat, 
výrobě senzorĤ a MEMS zařízení [1], [2]. 
Plazmochemická depozice z plynné fáze (PECVD) patří mezi jednu z mnoha metod, které 
mohou sloužit pro přípravu tenkých vrstev. Pomocí této metody je možné nadeponovat vrstvy 
rozdílných vlastností při pouhé změně depozičních podmínek, jako například dodávaného 
výkonu plazmatickému výboji, procesních tlakĤ, prĤtokĤ monomeru či dalších reaktivních 
nebo inertních plynĤ. Tyto vrstvy pak mohou dosahovat vlastností, jako je tepelná odolnost, 
často i chemická, a to vĤči kyselinám i zásadám, bývají nerozpustné a vykazují výbornou 
adhezi k substrátu [3]. 
Kompozity patří mezi pokročilé materiály, které jsou tvořené matricí a výztuží, ať už 
částicovou, nebo vláknovou. Pro kompozity s vyššími užitnými vlastnostmi je pak nutné 
zajistit vysokou adhezi na rozhraní vlákna a matrice, aby bylo dosaženo účinného přenosu 
napětí právě z matrice do vlákna. V případě použití skleněné výztuže je proto nasnadě tato 
vlákna modifikovat tenkou vrstvou (popřípadě gradientní multivrstvou) deponovanou 
metodou PECVD na bázi organokřemičitanĤ, přičemž dojde ke vzniku vazeb mezi 
skleněnými vlákny a polymerní matricí, což v konečném dĤsledku zvýší adhezi. 
Předkládaná diplomová práce se v teoretické části zabývá studiem přípravy tenkých vrstev 
plazmových polymerĤ z organokřemičitých prekurzorĤ pomocí plazmochemické depozice 
z plynné fáze. V další části obsahuje stručný úvod do analytických metod, které byly použity 
pro charakterizaci vrstev. Jedná se o mikroskopii atomárních sil (ůFM), pomocí které byla 
studována povrchová topografie plazmových polymerĤ. Dále je zde podán bližší popis 
problematiky nanoindentace spolu s teoretickými modely, které slouží k vyhodnocování 
indentačních křivek pro získání mechanických vlastností, jako jsou modul pružnosti a tvrdost. 
V neposlední řadě se práce zabývá problematikou adheze a posuzováním její míry, a to 
pomocí vrypové zkoušky.  
V experimentální části je pak popsána depoziční vysokovakuová aparatura, která sloužila 
pro přípravu vzorkĤ tenkých vrstev plazmových polymerĤ z monomeru TVS a jeho dvou 
směsí s argonem nebo kyslíkem. Následují popisy jednotlivých přístrojĤ a postupĤ měření, 
které byly použity pro charakterizaci vrstev. Zpracované výsledky spolu s jejich interpretací 
jsou obsahem kapitoly s názvem Výsledky a diskuze. 
Cílem této práce je charakterizovat povrchovou topografii, mechanické vlastnosti a adhezi 
vybraných tenkých vrstev a na základě těchto měření posoudit jejich vlastnosti ve vztahu 
k depozičním podmínkám. Zvláštní pozornost je pak věnována charakterizaci vrstev 
s modulem pružnosti pod 10 GPa. Závěrem je také zhodnocen vliv typu indentoru na měření 
vrypové zkoušky. 
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2 TEORETICKÁ ČÁST 
2.1 Polymerace v plazmatu 
Plazmová polymerace je proces tvorby tenké vrstvy přímo deponované na povrch 
substrátu. Během tohoto procesu dochází k transformaci nízkomolekulárních molekul 
(monomerĤ, označovaných jako prekurzory) ve vysokomolekulární molekuly 
a nestechiometrické sítě (plazmové polymery) v dĤsledku energie plazmatu. Samotné plazma 
zahrnuje soubor elektronĤ, iontĤ a radikálĤ, z vnějšího pohledu je však elektroneutrální 
(pseudeoelektroneutrální). Technologický proces využívající plazmatu k aktivaci a štěpení 
monomeru za účelem přípravy polymerních vrstev se obvykle nazývá plazmochemická 
depozice z plynné fáze PECVD (Plasma enhanced chemical vapour deposition) [3], [4]. 
2.1.1 Plazma 
Plazma je směs elektronĤ, negativně a pozitivně nabitých iontĤ, neutrálních atomĤ 
i molekul. Plazmatický stav materiálu je považován za stav, který má extrémně vysokou 
hladinu energie ve srovnání s pevným, kapalným i plynným stavem. Přechody fázových stavĤ 
znázorňuje Obr. 1. Teplota plazmatu a jeho hustota se pohybuje od poměrně chladného 
a řídkého až po horké a husté plazma. Běžné pevné látky, kapaliny a plyny jsou elektricky 
neutrální a příliš chladné nebo husté, aby byly v plazmatickém stavu [3]. 
Je to nejběžnější forma hmoty a často se označuje čtvrtým skupenským stavem. Plazma 
ve hvězdách a řídkém prostoru mezi nimi tvoří přes řř % viditelné části vesmíru 
a pravděpodobně většinu vesmíru, která je neviditelná. V běžném životě se setkáváme pouze 
s několika málo jevy spojenými s plazmatem, tím jsou polární záře, blesky, zářivky 
a vysokotlaké výbojky, popřípadě v laboratořích reakční komory [5]. 
  
plazma
ionizace
disociace
vypařování
tání
bod tání
bod varu
teplota
kin
etic
ká 
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rgie
 
Obr. 1: Schéma přechodĤ fázových stavĤ [3] 
K dosažení a udržení plazmatického stavu atomĤ a molekul je potřeba dodávat energii 
k ionizaci z vnějšího zdroje. Nejčastěji se používá jako zdroj elektrická energie. Pro vytváření 
(generaci) nízkoteplotního plazmatu při nízkých tlacích se využívá stejnosměrných proudĤ 
(DC), střídavých proudĤ (ůC) s frekvencemi 10 – 20 kHz (audio frekvence), 13,56 MHz 
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(radiofrekvence – RF) nebo 2,45 GHz (mikrovlnné frekvence). Elektrická energie je 
předávána atomĤm a molekulám v reakční komoře s využitím páru vnějších nebo vnitřních 
elektrod v kapacitně vázaných systémech (CCP). Indukčně vázané plazma (ICP) je možné 
vytvářet při vysokých frekvencích nad 1 MHz. Mikrovlnné plazma, užívající frekvence nad 
1 GHz, je generováno převážně ve formě ECR (electron cyclotron resonance) výboje [3], [5]. 
Plazma se dělí dle teploty na vysokoteplotní plazma (silně ionizované plazma) 
a nízkoteplotní plazma, které se dále dělí na studené (neizotermní) a horké plazma. Toto 
rozdělení znázorňuje Tab. 1. Plazmatické technologie pro depozici tenkých vrstev využívají 
nízkoteplotní plazma. Slabě ionizované plazma je plazma, ve kterém hustota nabitých částic 
je zanedbatelně malá v porovnání s hustotou neutrálních molekul (atomĤ). Nabité částice se 
tedy převážně srážejí s neutrálními molekulami. Jako silně ionizované plazma se označuje 
plazma, ve kterém hustota nabitých částic převládá. Dominují tedy srážky nabitých částic [5], 
[6]. 
Tab. 1: Rozdělení plazmatu dle teploty, kde, Te je teplota elektronĤ, Ti teplota iontĤ a T je 
teplota neutrálních částic [6]. 
Nízkoteplotní plazma (LTP) Vysokoteplotní plazma (HTP) 
Izotermní LTP 
Te ≈ Ti ≈ T≤ 2·104 K 
 
například obloukový výboj 
za normálního tlaku 
Neizotermní LTP 
Ti ≈ T≈ 300 K 
Ti <<Te ≤ 105 K 
například nízkotlaký 
doutnavý výboj 
 
Ti ≈ Te >107 K 
 
například fúzní plazma 
2.1.2 Plazmové polymery 
Rozdíl v reakčním mechanizmu mezi plazmovou polymerací a konvenční radikálovou 
polymerací se odráží v chemických i fyzikálních vlastnostech vytvořených polymerĤ, i když 
byl použit stejný monomer. Velkou výhodu plazmových polymerĤ jsou jejich jedinečné 
vlastnosti, jako například nerozpustnost, tepelná odolnost, výborná adheze k substrátu 
a mnohdy i chemická odolnost vĤči kyselinám a zásadám. Plazmové polymery jsou většinou 
značně rozvětvené a vysoce zesíťované [3], [4]. 
Příprava vrstvy konvenčního polymeru spočívá v mnoha krocích, jako je syntéza 
monomeru a následně polymerace monomeru za vzniku polymeru. Poté je potřeba připravit 
roztok polymeru pro nanášení vrstvy na vyčištěný a připravený substrát, následuje aplikace 
roztoku na substrát, sušení a vytvrzení vrstvy. 
U plazmového polymeru jsou všechny funkční zmíněné kroky nahrazeny jednokrokovým 
procesem, pro který stačí využít poměrně jednoduchý plyn, jenž ani často není považován za 
monomer pro polymeraci. 
Proces vytváření tenké vrstvy plazmového polymeru sestává ze tří rozdílných procesĤ:  
1. Plazmatická aktivace molekuly prostřednictvím elektronové nárazové disociace 
2. Transport vytvořených radikálĤ k substrátu 
3. Chemická reakce vytvořených radikálĤ na povrchu vrstvy plazmového polymeru 
Znázornění procesu tvorby tenké vrstvy je na Obr. 2. 
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Obr. 2: Proces tvorby tenké vrstvy plazmového polymeru [4] 
2.1.3 Mechanizmus plazmové polymerace 
V chemické terminologii je plazmová polymerace velice odlišná od polymerací 
konvenčních (radikálová a iontová). Termín radikálová polymerace znamená, že propagační 
reakce monomeru je iniciována radikálovou částicí na konec řetězce. U iontové polymerace je 
iniciátorem polymerace částice s iontovým charakterem. Termíny radikálová a iontová 
znamenají druh částic, které se účastní propagace polymerního řetězce. Plazma však není druh 
aktivní částice, plazma slouží pouze jako zdroj energie k iniciaci polymerizace. 
Molekuly monomeru jsou fragmentovány za vzniku aktivovaných malých fragmentĤ, 
jejichž vlastnosti jsou dány energetickou úrovní plazmatu a charakterem pĤvodních molekul. 
Z toho plyne, proč vykazují plazmové polymery rozdílné chemické složení, jestliže plazmová 
polymerace probíhá za rĤzných depozičních podmínek, jako je prĤtok monomeru, výkon 
generátoru, tlak v reakční komoře, i v případě, že jsou použity stejné výchozí molekuly pro 
polymeraci. 
Fragmentace výchozích molekul v plazmatu je zastoupena dvěma typy reakcí – eliminací 
vodíkových atomĤ a štěpením vazby C-C. 
1. Eliminace vodíku: 
C H
X1
X2
R C
X1
X2
R H+
 
2. Štěpení vazby C-C: 
C
X2
X1
R C
X1
X2
R C
X1
R
X2
+ C
X2
R
X1
 Eliminace vodíku velmi významně přispívá k tvorbě polymeru během procesu plazmové 
polymerace. Při eliminaci vodíku ve výši Ř5 – 99 % byla plynná fáze uzavřeného systému po 
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plazmové polymeraci uhlovodíkĤ složená především z vodíku. Množství vodíku eliminované 
plazmatem se zvyšuje s počtem vodíkových atomĤ v molekule uhlovodíku [4]. Proto je 
pravděpodobné, že atomy vodíku jsou pomocí plazmatu eliminovány z molekul monomerĤ 
za současné tvorby monoradikálĤ (Mi•) a biradikálĤ (•Mk•). Indexy i, j a k označují rozdílné 
velikosti částic. 
Mechanizmus plazmové polymerace, jakožto proces tvorby plazmových polymerĤ, lze 
zapsat do dvou cyklĤ:  
Cyklus I: ůdicí radikálĤ na monomer a rekombinací mezi dvěma radikály pokračuje proces 
tvorby velkých molekul reakcí s radikály nebo bez nich. Monoradikál Mi• se aduje na 
monomer za tvorby nového radikálu Mi-M• [reakce (ů)]. Monoradikál Mi• mĤže také 
rekombinovat s monoradikálem Mj• za vzniku neutrální molekuly Mi-Mj [reakce (B)] nebo 
s biradikálem •Mk• za tvorby nového monoradikálu Mi-Mk• [reakce (C) a (E)]. Biradikál •Mk• 
se aduje na monomer, kdy vzniká nový biradikál •Mk-M• [reakce (D)]. Biradikál •Mk• 
rekombinací s biradikálem •Mj• tvoří nový biradikál •Mk-Mj• [reakce (F)]. Nová neutrální 
molekula Mi-Mj je pomocí plazmatu znovu aktivována a vzniká opět mono- a biradikál.  
Cyklus II: Nově vzniklé monoradikály Mi-Mk• a biradikály •Mk-Mj• dále rekombinují 
a tvoří větší radikály. Schematické znázornění tohoto mechanizmu reakcí při tvorbě 
plazmových polymerĤ je na Obr. 3 [3]. 
 
Obr. 3: Mechanizmus reakcí při tvorbě plazmových polymerĤ [3] 
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2.1.4 Plazmové polymery na bázi organokĜemičitanĤ 
Monomery organokřemičitanĤ jsou komplexní molekuly obsahující nejméně jeden atom 
křemíku a organické skupiny, které často obsahují více než 15 atomĤ, a to zejména atomy 
uhlíku, kyslíku, dusíku a vodíku. Pro přípravu plazmových polymerĤ se používá mnoho 
organokřemičitanĤ, jež zaznamenaly obrovský rozvoj. Pro jejich používání existuje několik 
dĤvodĤ: 
1. Výzkum plazmových polymerĤ zaznamenal rozmach na konci 70. let a na začátku 
80. let minulého století v dĤsledku vývoje mikroelektronických technologií. Tyto 
technologie se týkají zejména křemíku a materiálĤ na bázi křemíku (SiO2, Si3N4, …). 
Organokřemičité prekurzory jsou používány pro depozice těchto produktĤ. 
2. Filmy připravené z organokřemičitanĤ se vyznačují pozoruhodnými optickými, 
mechanickými a elektrickými vlastnostmi, což vede k jejich rozvoji v oblasti 
ochranných povrchových úprav, filmĤ odolných vĤči poškrábání, planárních 
světlovodĤ, dielektrických filmĤ pro kondenzátory nebo intermetalické izolace 
v integrovaných obvodech. 
3. Organokřemičité prekurzory jsou většinou stálé, netoxické, většina z nich je komerčně 
dostupná a relativně levná. 
Nejčastěji používanými monomery jsou hexamethyldisiloxan (HMDSO) a tetraethoxysilan 
(TEOS). Dalším monomerem je hexamethyldisilazan (HMDSN), který je zvláštní tím, že 
obsahuje dvě vazby Si-N. Někdy jsou tyto monomery používány samostatně, ale častěji se 
používají ve směsích s vzácným plynem, jako je argon, a také s aktivním plynem (například 
O2 nebo N2O). Hlavní organokřemičité prekurzory a technologické parametry používané při 
depozicích plazmových polymerĤ jsou uvedeny v Tab. 2 [7]. 
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Tab. 2: Hlavní organokřemičité prekurzory a podmínky používané pro rĤst tenkých vrstev plazmových polymerĤ [7] 
Název a zkratka Vzorec Zdroj plazmatu Rozsah tlakĤ Rozsah výkonĤ Reference 
Hexamethyldisiloxan 
HMDSO (CH3)3Si-O-Si(CH3)3 RF, μW, LF 10-1 – 102 Pa 3 – 100 W 
[8], [9], [10], 
[11], [12], [13] 
Tetraethoxysilan 
TEOS (C2H5-O)4Si RF, μW, 13,56 MHz 10-1 – 102 Pa 3 – 100 W [12], [14] 
Tetramethyldisiloxan 
TMDSO H-Si(CH3)2-O-(CH3)2Si-H 13,56 MHz, ICP 1,3 Pa 25 W [13], [15] 
Divinyltetramethyldisiloxan 
DVTMDSO Me-Si-O-Si-Me
Me
CH2=CH CH=CH2
Me
 
13,56 MHz, CCP 1– 10 Pa 14 – 200 W [12], [16] 
Methyltrimethoxysilan 
TMOS 
OCH3
Me-Si-OCH3
OCH3
 
13,56 MHz, ICP 14,7 Pa 300 W [17], [18] 
Oktamethylcyklotetrasiloxan 
OMCATS Si4O4(CH3)8 13,56 MHz, CCP 1– 10 Pa 14 – 200 W [16], [19] 
Bis(trimethylsilyl)methan 
BTMSM (CH3)3Si-CH2-Si(CH3)3 13,56 MHz, ICP 1,3 Pa 50 – 150 W [20], [21] 
Hexamethyldisilan 
HMDS (CH3)3Si-Si(CH3)3 13,56 MHz, ICP 1,3 Pa 50 – 150 W [22] 
Tetramethylsilan 
TMS Si(CH3)4 13,56 MHz, ICP 1,3 Pa 25 W [23], [24] 
Hexamethyldisilazan 
HMDSN (CH3)3Si-NH-Si(CH3)3 13,56 MHz, CCP 33,3 Pa 7 W [25] 
Tetrakis(dimethylamino)silan 
TDMAS (N(CH3)2)4Si CVD + ozonátor – Ts= 40 °C [26] 
Tetravinylsilan TVS (CH2=CH)4Si 13,56 MHz, CCP 2,7 Pa 1 – 250 W [27], [28], [29] 
13 
 
2.2 Povrchová topografie  
Pro stanovení přesné topografie nejen povrchu tenké vrstvy, ale například i vrypu či 
indentu se využívá mikroskopie atomárních sil. Naměřené topografické mapy povrchĤ 
poskytují informaci o tom, jak vypadá povrch připravených plazmových polymerĤ, a zároveň 
slouží jako podklad pro analýzu laterálních rozměrĤ povrchových útvarĤ a určení drsnosti 
povrchu. V tomto případě lze použít RMS (střední kvadratický prĤměr) drsnost, která je dnes 
standardně používaným parametrem pro určování a porovnávání drsnosti povrchĤ. RMS 
drsnost lze definovat jako druhou odmocninu ze součtu čtvercĤ výškových odchylek daného 
profilu plochy (vyvýšenin nebo prohlubní) od středové linie.   
Samotnou vrypovou zkoušku ovlivňuje velké množství parametrĤ, a proto k jejímu 
komplexnímu vyhodnocení a posouzení závislostí na těchto parametrech je potřeba další 
podpĤrné analýzy materiálĤ vrstvy. Z tohoto dĤvodu byla použita mikroskopie atomárních sil 
za účelem pozorování rozsahu delaminace či přímo destrukce daných tenkých vrstev 
plazmových polymerĤ [30]. Pro správné vyhodnocení a posouzení mechanických vlastností 
byla studována povrchová topografie a drsnost připravených vzorkĤ pomocí mikroskopie 
atomárních sil. 
2.2.1 Mikroskopie atomárních sil (ůFM)   
Mikroskopie atomárních sil (ůFM – Atomic Force Microscopy), která byla poprvé použita 
v roce 1986 (Binnig, Quate a Gerber), je jednou z technik řadících se mezi skenovací sondové 
mikroskopie (SPM – Scanning Probe Microscopy) [31]. Pomocí těchto metod je možné 
analyzovat morfologii povrchĤ tuhých těles a lokální vlastnosti s vysokým prostorovým 
rozlišením, teoreticky je možné zobrazovat až na úrovni atomárního rozlišení (řádově 
v jednotkách ÅngströmĤ). Výhodou SPM technik je získání informací o vzorku nejen 
v horizontálních směrech, ale také ve vertikálním směru, což neumožňují elektronové 
mikroskopie. Nespornou výhodou mikroskopie atomárních sil oproti dalším technikám SPM, 
jako jsou například skenovací tunelovací mikroskopie (STM) nebo mikroskopie blízkého pole 
(SNOM), je to, že vzorky nemusí být vodivé ani opticky transparentní. Mikroskopie 
atomárních sil je velmi univerzální technikou studia povrchĤ materiálĤ. Při měření se obecně 
nevyžaduje vakuum, i když právě pomocí vakua je možné získat obrázky s velmi vysokým 
rozlišením. Vzorky je také možné měřit v kapalném prostředí, čehož lze výhodně využít 
například pro studium biologických materiálĤ. Mikroskopie atomárních sil a z ní odvozené 
techniky jsou metodami vhodnými např. pro studium koroze, rĤstu krystalitĤ, depozice 
tenkých vrstev nebo elektrochemických procesĤ probíhajících na povrchu elektrod. Metodu 
ůFM lze použít jak k zobrazování povrchĤ, tak i k tvorbě struktur nebo zpracování povrchĤ 
v měřítku nanometrĤ [30], [32]. 
Klíčovým parametrem pro získání snímku vzorku s co nejvyšší ostrostí je právě hrot, 
přesněji výsledné rozlišení závisí na jeho poloměru zakřivení a aspektním poměru. Standardní 
hroty bývají vyrobeny z dopovaného křemíku, oxidu křemičitého nebo nitridu křemíku. 
Následně je možné tyto hroty modifikovat za účelem získání vyššího rozlišení například 
metodami fokusovaného iontového svazku, depozicí elektronovým svazkem nebo za použití 
uhlíkových nanotrubek připevněných na standardních hrotech [33].  
Principem ůFM je měření interakční síly mezi hrotem a povrchem vzorku pomocí 
speciální sondy s pružným cantileverem (raménkem; ohebným nosníkem) s ostrým hrotem na 
konci. Při měření ůFM se uplatňují především dlouhodosahové elektrostatické přitažlivé (Van 
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der Waalsovy síly) nebo odpudivé interakce mezi molekulami, které mají krátký dosah. Právě 
tyto síly zpĤsobují vychýlení raménka s hrotem, které se buď přitahuje (velká vzdálenost 
hrotu od vzorku), nebo odpuzuje (malá vzdálenost hrotu od vzorku). Pohyb hrotu, popřípadě 
vzorku je zajištěn pomocí citlivých piezokeramických převodníkĤ, tím je umožněno skenovat 
v rovinách x a y a polohování v ose z. Během skenování vzorku, kdy se hrot pohybuje po 
řádcích po povrchu vzorku, dochází k ohýbání raménka, což je výsledkem pĤsobení 
povrchových sil na hrot. Měřením prohnutí raménka je možné vyhodnotit interakční sílu mezi 
povrchem a hrotem [30].  
Vyhodnocování probíhá nejčastěji pomocí optické metody za použití laserového paprsku. 
Laserový paprsek se odráží od raménka a dopadá na fotodiodu, která je rozdělena na čtyři 
kvadranty. V dĤsledku vychýlení hrotu, a tím i raménka dochází k vychýlení laserového 
paprsku ze středu fotodiody, poté dojde ke změně intenzit dopadajících na kvadranty 
fotodiody a na tyto změny poté reaguje zpětná vazba. Změna interakční síly slouží jako 
vstupní signál pro systém zpětné vazby, který generuje korekční signál. Ten následně slouží 
k vertikálnímu polohování sondy tak, aby byla vždy zachována její nastavená konstantní 
poloha – hodnota interakčního parametru (atomární síly). Zobrazení ůFM a detail 
dopadajícího paprsku na jednotlivé kvadranty fotodiody je znázorněno na Obr. 4 [30]. 
 
 
Obr. 4: Schematické zobrazení ůFM a zobrazení dopadajícího paprsku na kvadranty 
fotodiody [30] 
Metody používané ůFM za účelem získání topografických map nebo snímkĤ souvisejících 
s dalšími vlastnostmi lze rozdělit do dvou skupin: kontaktní módy (kvazistatické) 
a bezkontaktní (oscilační). V kontaktním módu je hrot na poměrně málo tuhém raménku 
v přímém kontaktu s povrchem vzorku a síla (přitažlivá nebo odpudivá) pĤsobící mezi hrotem 
a vzorkem je vyrovnávána elastickou silou vytvářenou vychylováním raménka. Pomocí 
kontaktního módu mohou být sledovány tribologické vlastnosti povrchu, jako například tření 
či adheze. Tento mód mĤže být prováděn v režimu konstantní síly (Obr. 5), kdy zpětná vazba 
během skenování zajišťuje konstantní prohnutí raménka, a tudíž i hodnotu interakční síly. 
Signály produkované systémem zpětné vazby slouží jako údaje pro sestavení topografické 
mapy. Skenování v kontaktním módu za konstantní výšky mezi hrotem a vzorkem je často 
používáno pro vzorky s nízkou hodnotou drsnosti, která odpovídá několika ÅngströmĤm. 
Schematické zobrazení skenování v tomto režimu je na Obr. 6. Při tomto skenování se hrot 
pohybuje v určité prĤměrné výšce nad vzorkem a zaznamenává se ohyb raménka v každém 
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bodu. Tento ohyb je úměrný aplikované síle. Snímek ůFM v tomto případě popisuje 
prostorové rozložení interakčních sil [30]. 
 
 
 
Obr. 5: Schematické zobrazení měření pomocí AFM v režimu konstantní síly [30] 
 
 
Obr. 6: Schematické zobrazení měření pomocí AFM v režimu konstantní výšky [30] 
Bezkontaktní mód se používá při měření měkkých vzorkĤ a především pak biologických 
vzorkĤ, protože nedochází ke kontaktu hrotu a vzorku, tudíž ani k případnému poškození 
vzorku. Během měření se hrot pohybuje v oblasti přitažlivých van der Waalsových sil, jak je 
vidět na Obr. 7, přičemž raménko s hrotem je rozkmitáno na frekvenci, která je blízko jeho 
rezonanční. ůmplituda tohoto kmitání odpovídá zpravidla několika nanometrĤm (pod 10 nm) 
až několika pikometrĤm. Během skenování je kmitání ovlivňováno změnami pĤsobících van 
der Waalsových sil. Topografická mapa povrchu je poté tvořena na základě signálĤ zpětné 
vazby, která slouží k udržení nastavené amplitudy kmitání. Zároveň je také možné vytvořit 
obraz fázového kontrastu na základě změn fáze při kmitání raménka, když hrot skenuje 
povrch s rĤzným fázovým složením [30]. 
Poklepový mód neboli semi-kontaktní mód lze označit jako kombinaci již zmíněných dvou 
módĤ. Raménko je rozkmitáno frekvencí blízké jeho rezonanční frekvenci, avšak amplituda je 
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podstatně vyšší, a to často 10 nm až 100 nm i více. V dĤsledku vysoké amplitudy dochází 
v dolní polovině kmitu ke kontaktu hrotu se vzorkem. Zaznamenávání změn parametrĤ 
a funkce zpětné vazby jsou stejné jako v případě bezkontaktního režimu. Tento poklepový 
mód je vhodný pro skenování organických materiálĤ, jelikož v případě tohoto módu dochází 
ke snížení laterálních a třecích sil a minimalizuje se tak poškození povrchu vzorku [30]. 
 
Obr. 7: Závislost přitažlivé síly atomu F na vzdálenosti R zobrazující oblasti sil, ve kterých 
probíhají měření pomocí jednotlivých módĤ ůFM [34] 
2.3 Mechanické vlastnosti tenkých vrstev   
Studium a znalosti mechanických vlastností jsou velmi dĤležité pro rozšiřující se aplikace 
v rĤzných prĤmyslových odvětvích, jako například v ochranných vrstvách s vysokou tvrdostí 
a otěruvzdorností, které zvyšují odolnosti proti opotřebení.  Tenké vrstvy zcela rozmanitých 
mechanických vlastností také nacházejí využití při výrobě senzorĤ, mikroelektroniky, 
ukládání dat a MEMS zařízení (Mikro-Elektro-Mechanické Systémy) [35], [36]. Mechanické 
vlastnosti tenkých vrstev jsou rozdílné proti objemovým materiálĤm, protože mají unikátní 
mikrostrukturu, vysoký poměr povrchu k objemu, jeden rozměr podstatně menší než další dva 
a často také bývají ovlivněny substrátem [37]. 
2.3.1 Nanoindentace  
Nanoindentační metoda je nejpoužívanější technikou pro charakterizaci lokálních 
mechanických vlastností elasto-plastických materiálĤ. Dvě nejdĤležitější fyzikální vlastnosti 
materiálu získaných touto metodou jsou modul pružnosti a tvrdost. Nanoindentace využívá 
velmi ostrý diamantový hrot, který je s definovanou silou vtlačován kolmo do povrchu 
zkoumaného vzorku. Během tohoto měření se monitoruje závislost pĤsobící zatěžovací síly na 
hloubce prĤniku (případně se měří ještě další veličiny jako elektrický proud, akustické 
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vlny atd.). Výsledná odezva zatížení – posun typicky zahrnuje elastickou a plastickou 
deformaci následovanou elastickým odlehčením. 
Protože se používají nanoindentační přístroje s kontrolovaným zatížením, musí být 
následně zatěžovací křivka korigována pro přesné stanovení kontaktní hloubky předem 
známou kalibrací prohnutí rámu přístroje a tvaru špičky hrotu (funkce plochy). Následně je 
možné získat data o tvrdosti, modulu pružnosti nebo viskoelastických vlastnostech 
zkoumaného vzorku (dynamická nanoindentace), například pomocí energetické metody [38], 
metody Fielda a Swaina [39] nebo Olivera a Pharra [40]. Všechny tyto analýzy 
nanoindentačních měření jsou popsány níže v této kapitole. Rozsah sil používaných při 
nanoindentačních měřeních je zpravidla v řádu μN až N, například TriboIndentor TI ř50 
firmy Hysitron dosahuje aplikačních sil v rozsahu od 30 nN do 10 N [42], hloubka vpichu do 
vzorku se poté mění v závislosti na aplikovaném zatížení a mechanických vlastnostech vrstvy. 
Je třeba také zdĤraznit, že i přes relativně nízké hodnoty aplikované síly lze charakterizovat 
také velmi tvrdé materiály, protože vlastní hrot je z diamantu, má velmi malý poloměr 
zakřivení hrotu (50 – 1000 nm). Nejčastěji se však používá poloměr zakřivení 50 – 150 nm, 
a aplikovaná síla tak pĤsobí na velmi malé ploše [43], [44].  
Nanoindentaci lze provádět v kvazistatickém režimu – zatížení/odtížení nebo formou 
cyklických nanoindentačních měření. Výsledkem cyklické nanoindentace je hloubkový profil 
tvrdosti a modulu pružnosti jak pro měkké, tak i tvrdé materiály. V dynamickém režimu, kdy 
je na hrot při konstantním zatížení vkládána periodická oscilační síla a analogicky k tradiční 
DMů (dynamické mechanické analýze) se získá komplexní modul pružnosti. Tato technika 
(někdy nazývaná nanoDMů) je vhodná pro testování viskoelastických materiálĤ nebo 
charakterizaci velmi tenkých filmĤ. Kontinuální měření tuhosti (CSM) patří mezi další 
metody založené na vkládání kmitĤ o relativně vysoké frekvenci (typicky v rozsahu 0,1 –
300 Hz, běžně však kolem 200 Hz) [45] spolu se zatížením. Tímto měřením opět získáme 
hloubkový profil mechanických vlastností, avšak bez použití jednotlivých zatěžovacích cyklĤ, 
jak tomu je v případě cyklické nanoindentace [35], [44]. 
Nejčastěji se používá diamantový hrot Berkovich a dále konosférický hrot, hroty Vickers, 
Knoop a další. Hrot Berkovich je zobrazen na Obr. 8 [44]. 
 
 
Obr. 8: Nejčastěji používaný tzv. Berkovich diamantový hrot [43]  
Při provádění kvazistatického testu pĤsobí zatížení jak elastickou, tak plastickou deformaci 
pod indentorem, zatímco odtěžování dominuje obnovení elastické deformace. Obr. 9 ukazuje 
typickou křivku zatížení - posuv (Obr. 9 (a)) a profily deformace (Obr. 9 (b)) z elasto-
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plastického materiálu během zatížení a po odtížení, včetně parametrĤ použitých 
v následujících rovnicích [35].  
 
  
 
Obr. 9: (a) Příklad grafu závislosti síly na posunu hrotu při měření nanoindentace a (b) profil 
deformovaného elasto-plastického materiálu během nanoindentace a po ní [39] 
Počáteční odtěžovací kontaktní tuhost souvisí s redukovaným modulem (Er) podle 
následující rovnice 
 
AES r
2

, 
(1) 
kde A je projekční kontaktní plocha. Experimentálně měřená tuhost S se stanoví jako směrnice 
(S = dP/dh, kde P je zatížení a h je posuv) na horní části odtěžovací křivky (Obr. 9 (a)) 
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v závislosti na studovaném materiálu, například, v rozmezí 60-ř5%. Redukovaný modul je 
dán vztahem 
    
i
2
i
2
r
111
EEE
 
, 
(2) 
který zahrnuje pružnou deformaci vzorku a indentoru; E a  jsou modul pružnosti 
a Poissonovo číslo pro vzorek, Ei a  i jsou stejné parametry pro diamantový hrot, například 
pro hrot Berkovich je Ei = 1141 GPa a  i = 0,07. 
Tvrdost je stanovena z naměřených dat podle rovnice 
 
A
PH max
, 
(3) 
kde Pmax je maximální indentační zatížení [35]. 
 
Oliver a Pharr [39] zjistili, jak je popsáno v následujícím odstavci, že odtěžovací křivka 
mĤže být popsána pomocí mocninné funkce (lineární nebo polynomiální fit je také možný): 
  mfhhBP  , (4) 
kde hf je konečná hloubka (Obr. 9 (b)), a B a m jsou empiricky vyhodnocené parametry 
fitování. Funkce plochy pro dokonalý indentor Berkovich (sférický, kónický, Vickers nebo 
Knoop indentory mĤže být také vyjádřen) je podle jejich analýzy dána: 
 
  2cc 5,24 hhA  , (5) 
kde hc je vertikální vzdálenost, podél které je proveden kontakt (Obr. 9 (b)) 
 
S
Phh maxmaxc 
 
(6) 
a   je konstanta, která závisí na tvaru hrotu ( =0,75 pro indentor Berkovich). ůvšak 
skutečný indentor není ideálně ostrý, z čehož plyne, že musí být provedena kalibrace funkce 
plochy. To znamená, že závislost projekční kontaktní plochy jako funkce kontaktní hloubky je 
fitována podle následující funkce: 
 
  128/1c84/1c32/1c21c12cc ...5,24 hChChChChhA  , (7) 
kde C1 až C8 jsou konstanty. Dvě nebo tři konstanty jsou zpravidla dostatečné pro ostrý 
indentor. Diamantový indentor tvaru trojúhelníkové pyramidy (Berkovich) s typickým 
poloměrem zakřivení 100 nm se používá pro charakterizaci tenkých vrstev. Ostřejší indentor 
Berkovich 50 nm nebo cube corner s poloměrem zakřivení 40 nm jsou vhodné pro analýzu 
vrstev tenčích než 200 nm [39]. 
 
ůlternativní metodou, která používá přímo odtěžovací data s elastickými kontaktními 
rovnicemi, je metoda navržená Fieldem a Swainem [40] pro sférické indentory, ačkoli tento 
postup mĤže být použit i pro jiné tvary indentorĤ. Tato metoda, která je popsána níže, vychází 
ze studií kontaktní mechaniky Hertzem z konce 1ř. století [41], kdy Hertz vyjádřil výpočet 
poloměru kružnice kontaktu a, a to pomocí veličin zatížení P, elastického modulu Er 
a poloměru jako  
 
r
3
4
3
E
PR
a 
, 
(8) 
kde Er je redukovaný modul pružnosti vyjádřen dle rovnice (2) a R je kombinovaný poloměr 
indentoru ( 2R ) a vzorku ( 1R , kdy pro rovný vzorek 1R ), vyjádřen jako 
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21
111
RRR

. 
(9) 
Posun h oproti pĤvodnímu povrchu v okolí indentoru 
pro ekvivalentní rigidní sférický indentor, kdy bereme 
v potaz posunutí povrchu jako funkci vzdálenosti od 
osy symetrie r, je dán vztahem: 
 
 
 
ar
a
r
a
P
E
h 


  2
2
r 2
1
4
31
. 
(10) 
Kombinací rovnic pro výpočet poloměru kružnice 
kontaktu a profilu deformovaného povrchu získáme 
vzdálenost vzájemného přiblížení indentoru a vzorku 
(která je rovna celkové hloubce prĤniku pro dokonale 
rigidní indentor) pro: 
 
R
P
E
22
r
3
4
3




, 
(11) 
a tudíž dosazením rovnice (10) do 
rovnice (8) získáme:  
 
R
ah
2

. 
(12) 
Schematický obrázek s použitými 
veličinami je zobrazen na Obr. 10. 
Zatížení P lze dále vyjádřit jako funkci 
hloubky prĤniku h dle rovnice: 
 
2/32/1
r3
4 hREP 
. 
(13) 
Platí - li Hertzovy elastické rovnice 
kontaktu pro posun h deformovaného 
povrchu a zatížení P, pak vyjádříme 
hloubku prĤniku pro krajní podmínky 
vzdálenosti od osy symetrie r, kdy se 
jedná o osu symetrie a v druhém případě 
o body ležící na kružnici ohraničující 
kontakt: 
pro e,0 hhr  , přičemž he je hloubka 
rovna rozdílu maximální hloubky 
a reziduální hloubky otisku 
,rmaxe hhh   pak získáme 
 
a
P
E
h
4
31
r
e   (14) 
 
 
Obr. 11: (a) Profil elasto-plastického materiálu 
deformovaného sférickým indentorem a (b) 
indentační křivka získaná nanoindentačním 
měřením 
Obr. 10: Schematické zobrazení 
rigidního indentoru a rovného 
vzorku (s modulem pružnosti E) 
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a pro a, hhar  , kdy ha je hloubka rovna rozdílu maximální a kontaktní hloubky 
cmaxa hhh  , pak platí  
 2
1
4
31
r
a
a
P
E
h  , (15) 
tudíž získáváme vztah, kdy ea 2
1 hh  . Zmíněné veličiny jsou zobrazeny na profilu 
deformovaného povrchu (Obr. 11 (a)) a indentační křivce (Obr. 11 (b)). 
Vezmeme - li dva body ležící na odtěžovací křivce, při zatížení maxP , které odpovídá zatížení 
dosahující maximální hloubky hmax a zatížení sP , které odpovídá prĤniku indentoru do 
hloubky hs, pak z Hertzovy rovnice (13) pro maxP  dostáváme: 
 
3/2
max
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1
3
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r
rmaxe
1
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3 P
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hhh
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(16) 
a pro zatížení Ps:  
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(17) 
Vezmeme jejich poměr a získáme následující rovnici: 
 
3/2
s
max
rs
rmax 




P
P
hh
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(18) 
a z této rovnice vyjádříme rh :  
 1)/(
)/(
3/2
smax
3/2
smaxs
r
max


PP
hPPh
h
, 
(19) 
jelikož rh  je možné získat z experimentálních veličin a dále:  
,
22
rmax
max
e
maxamaxc
hhhhhhhh   pak 
2
rmax
c
hhh   [39]. Jakmile získáme ch , tak 
veličiny H a Er mohou být určeny jako v předešlém případě. 
 
Další metoda sloužící pro analýzu dat získaných pomocí nanoindentace je energetická 
metoda [38]. Z následujícího textu je patrné, že energetická metoda je založena na integraci 
zatěžovacích a odtěžovacích křivek a výpočtĤ pomocí takto získaných ploch, kdy plocha pod 
odtěžovací křivkou představuje elastickou deformační energii Ue. Plocha mezi zatěžovací 
a odtěžovací křivkou reprezentuje energii ztracenou v dĤsledku plastické deformace Up. Suma 
těchto dvou energií je celková energie proniknutí Ut. Elasto-plastické zatížení odpovídá 
kvadratické funkci 2phCP  a tvar odtěžovací křivky je řízen mocninnou funkcí s indexem m:
 mrmaxe hhCP  . Veličiny Cp, Ce a m jsou experimentálně získané parametry fitování.  
Při maximální zatížení se zatěžovací a odtěžovací křivky setkávají, takže: 
   .mrmaxe2maxpmax hhChCP 
 
(20) 
Pak mĤže být celková energie vyjádřena jako  
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(21) 
Energie elastického obnovení se rovná ploše pod odtěžovací křivkou, tudíž je dána 
integrálem: 
 
    ,
1
1m
rmaxem
ree
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r

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 m hhCdhhhCU
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(22) 
při využití vztahu pet UUU  , pak  
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(23) 
Jejich poměr je poté roven: 


  max
r
t
p 1
1
31
h
h
mU
U , experimenty a modely ukazují, že 
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, m = 1,36 a také 
t
p
r U
U
E
H  , kde parametr 3,5 pro kónický 
indentor. 
Dále platí, že 
max
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r
4Pdh
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H
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 , následně lze vyjádřit rovnice pro výpočty veličin, a to:
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přičemž dP/dh, Ue, Ut i Pmax jsou všechny experimentálně získané hodnoty [38].   
2.4 Adheze  
2.4.1 Adheze tenkých vrstev  
ůdheze je jednou ze základních vlastností všech povrchĤ mezi materiály, je velice dĤležitá 
pro kompaktnost materiálĤ, jako jsou například kompozity. Oblast materiálu při povrchu tvoří 
jen velmi malou část celkového objemu tělesa, je předmětem vysoce asymetrických sil a stává 
se velice náchylná jak ke kontaminaci, tak i k tvorbě případných defektĤ. ůdhezi lze 
zjednodušeně považovat za vlastnost, jak dobře spolu drží dva materiály pohromadě pomocí 
valenčních sil nebo mechanického upevnění či obou těchto variant zároveň. Měření adheze 
lze považovat za indikaci sil potřebných k oddělení těchto dvou vrstev [46], [47]. 
Veličinu X mĤžeme definovat jako adhezi mezi materiálem ů a materiálem B, ta poté bude 
mít tuto charakteristiku: 
1. Velikost veličiny X má stejnou hodnotu a význam pro všechny spojené materiály 
A a B 
2. Veličina X je jednoznačně měřitelná jednou nebo více obecně známými metodami 
3. Znalost velikosti veličiny X umožňuje předpovědět zátěžové podmínky, které 
zpĤsobují delaminaci materiálu ů od materiálu B 
Tato charakteristika definice adheze přesto není úplně přesná a existuje několik problémĤ. 
Mezi ně patří univerzálnost této definice, která zaniká v dĤsledku přítomnosti vlastního pnutí 
materiálu tenké vrstvy. Vnitřní pnutí u povlakĤ z materiálu ů na substrátu B, které byly 
připraveny stejným zpĤsobem, je větší u tlustší vrstvy než u tenké, kdy právě tenká vrstva má 
dobrou adhezi. U tlustší vrstvy již mĤže docházet k delaminaci, protože síla potřebná 
k delaminaci je lineárně závislá na tloušťce vrstvy. Dalším aspektem je proces přípravy 
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vrstvy, kdy vzniká rozdílná morfologie materiálĤ. I když vrstvy budou mít ostatní parametry 
stejné, vlivem morfologických rozdílností bude odlišné pnutí. Vrstvy s vyšším pnutím mají 
větší sklon k delaminaci. Problémem jsou také rozdílné podmínky při zatížení, kdy mĤžeme 
sledovat jak tahové, tak i smykové zatížení. Většina povrchových vrstev je odolná smykové 
delaminaci lépe než tahové.  
Definice adheze umožňuje pouze použití jednoduchých a jednoznačných postupĤ měření, 
avšak pro zachování jednoduchosti přehlíží spoustu dĤležitých faktorĤ. Skutečně jednoznačné 
měření by muselo být specifikováno velkým množstvím podmínek během přípravy vzorkĤ, 
včetně procesu čištění, kontroly vlastností materiálu, přesné specifikace podmínek zatížení 
a kontroly okolního prostředí. Sledování těchto všech podmínek je v rozporu s jednoduchostí 
definice a měření, ale hlavně také z hlediska konstrukčního a praktického je nereálné.  
Všechna tato kritéria vedou k vytvoření nové definice, přesnější a praktičtější, kdy adheze 
materiálu ů k materiálu B je založena na následujících požadavcích: 
1. Adheze A k materiálu B je relativní rozhodující hodnota značící tendenci ů se lepit 
nebo vázat k B. Je odvozena z výzkumu nebo měření, které je zcela kvalitativní, 
semikvantitativní nebo zcela kvantitativní. 
2. Přesný význam definice adheze je zcela závislý na technice měření, experimentálních 
a okolních podmínkách. Charakter měření kvality a kvantity lze určit dle množství 
podmínek a kritérií měření. Příkladem jsou tyto charakteristiky: 
3. Kvalitativní – ů má dobrou adhezi k B na základě pozorování a měření za běžných 
podmínek. 
4. Semikvantitativní – adheze A na B mĤže znamenat, že byla odhrnuta 2 % vrstvy 
v dĤsledku daného testu.   
5. Plně kvantitativní – síla adheze ů na substrátu B byla stanovena na 10 J·m-2 
na základě daného testu provedeného při dané teplotě a vlhkosti. 
ůdhezi je možné měřit mnoha technikami, které se dělí na destruktivní a nedestruktivní. 
Velikou převahu mají metody destruktivní, které aplikují zatěžovací sílu na vrstvu, a tím ji 
následně zničí. Nedestruktivní metody klasicky aplikují energetické pulzy na rozhraní vrstvy 
a substrátu a poté identifikují určitou část energie, kterou lze přiřadit těmto ztrátám, k nimž 
došlo. Tento mechanizmus funguje právě na rozhraní. Těchto technik bylo již popsáno více 
než několik set, většinou se však jedná pouze o rĤzné varianty nejčastěji používaných metod, 
mezi které patří například blister test, peel a tape peel testy nebo pull test. ěadu těchto variant 
popisuje ve svých pracích Robert H. Lacombe a Kashmiri L. Mittal [46]. 
2.4.2 Vrypová zkouška 
Vrypová zkouška navzdory svojí relativní mechanické komplexnosti patří k jednomu 
z nejpopulárnějších testĤ pro pozorování adheze tvrdých povlakĤ a tenkých vrstev nejen 
v prĤmyslu, ale i v akademickém prostředí. Nejčastěji se používá jako semikvantitativní 
technika. Vrypovou zkoušku lze považovat za rozšíření indentačního testu s přidanou funkcí, 
kdy indentor je přiložen k povrchu vzorku nebo tenké vrstvě či povlaku a postupně se 
posouvá po povrchu vzorku a dle nastavení zatěžovacího programu do něj proniká hlouběji. 
Schéma vrypové zkoušky zobrazuje Obr. 12. Velikost zatěžovací síly a rychlost posunu hrotu 
se nastavuje dle požadavkĤ a typu vrstvy.  
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Obr. 12: Schematické zobrazení vrypové zkoušky [46] 
Vztah pro smykovou sílu, kterou při svém pohybu překonává hrot, odvodili Benjamin 
a Weaver na základě elementárních chemických analýz: 
   ,22 ARAHF 
 
(24) 
  
 
,
H
WA 
 
(25) 
kde A je poloměr kontaktního kruhu hrotu, R je poloměr vrcholu hrotu, W je aplikované 
normálové zatížení na povrch vrstvy, H je indentační tvrdost substrátu a F je smyková síla 
brzdící pohyb hrotu především z boku. Předpokladem bylo, že zatížení W potřebné k odtržení 
vrstvy by mohlo být mírou adheze vrstvy, jeho vztažením k smykové síle F [48]. ůvšak toto 
tvrzení naráží na množství později objevených problémĤ a obtíží: 
1. Delaminace vrstvy mĤže být pozorována vždy předtím, než jehla odstraní veškerou 
vrstvu ve stopě vrypu až na substrát. Kromě toho mĤže být film natolik tenký, že se 
stane neodstranitelným. 
2. Vliv vlastností materiálu, jako je například elastoplastické chování vrstvy a substrátu, 
určuje povahu stopy vrypu. Při vrypové zkoušce je ideální, jestliže vrstva, nebo 
substrát je z relativně tvrdého materiálu. 
3. Mimo to, že dochází k mezifázové delaminaci, je také pozorováno velké množství 
poruch, včetně mechanických poruch ve velkém objemu vrstvy anebo substrátu. 
Pevnější základ pokusĤm měření adheze pomocí vrypové zkoušky dali Oroshnik 
a Croll [49], kteří při výzkumu a měření tenkých hliníkových vrstev přišli s konceptem 
„Threshold ůdhesion Failure (TůF)“. Během výzkumu přišli na malé zárodky delaminace, 
které jsou dobře pozorovány v dráze vrypu ještě před tím, než hrot pronikne až na podložní 
substrát. TůF definovali následovně: k výskytu dojde, jestliže se v hranicích vrypu nebo 
v jeho 1 cm dlouhé stopě dá pozorovat na jednom místě odstranění vrstvy filmu ze substrátu 
pomocí transmisního optického mikroskopu se čtyřicetinásobným zvětšením, přičemž 
nezáleží na tom, do jaké míry k odstranění došlo. V principu se tedy jedná o jakési prahové 
selhání adheze. Tato definice se shoduje velmi dobře s definicí adheze uvedené v kapitole 
o adhezi tenkých vrstev 2.4.1.  
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Měření TůF probíhalo tak, že zatížení hrotu se postupně zvyšovalo při posunu po vrstvě až 
do bodu, kdy došlo k detekovatelné delaminaci. Následně se zatížení postupně snižovalo do 
místa, kde delaminace nebyla již detekovatelná, a z tohoto místa se opět zatížení zvyšovalo do 
znovuobjevení delaminace. Takto se postupovalo, dokud si hodnoty nebyly velmi blízké.  
Dále zjistili, že nejdĤležitějším aspektem při měření a sledování vrypového testu je 
geometrie hrotu a také materiál, ze kterého je hrot vyroben. Posledním aspektem je přesná 
topografie oblasti kolem hrotu, kde dojde k prvnímu kontaktu hrotu s vrstvou. 
Velice sofistikovanou metodou je provedení vrypové zkoušky za použití akustické 
spektrometrie, která detekuje a nahrává zvuky vibrace generované hrotem při vrypu. 
Zakladatelem této metody je tým kolem Vaughna, který prováděl studium adheze na velice 
odlišných typech vrstev, konkrétně na vrstvách mědi a diamond like carbon (DLC) na 
polyethylentereftalátovém (PET) substrátu [50]. Bylo zjištěno, že plastické tenké vrstvy mědi 
nevykazují monotónní vzrĤst napětí na délce vrypu, přičemž hrot nevykazuje detekovatelný 
signál související s delaminací. Vrstvy DLC vykazovaly prudký pokles v napětí vĤči délce 
vrypu a tím i zvukový signál v dĤsledku lomu vrstvy kvĤli vysokým tahovým napětím, které 
vznikly těsně za postupujícím hrotem. 
Stejně jako v mnoha odvětvích vědy i prĤmyslu se postupuje ke studiu v nano a mikro 
měřítku, tak i zde byla vynalezena metoda mikroscratch. Její provedení, jak ji popsal V. K. 
Sarin, spočívá v podstatě na otočení experimentu na bok, kdy se provádí mikroscratch test 
prĤřezem vzorku vrstvy a substrátu při otočení o ř0° vĤči vrstvě. Dráha vrypu postupuje 
v rámci vzorku od substrátu k mezifázovému rozhraní vrstva/substrát [51]. Zobrazení 
mikroscratche je na Obr. 13. 
 
 
Obr. 13: Schematické zobrazení mikroscratch testu [46] 
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3 EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST 
3.1 Použité materiály a jejich vlastnosti 
Monomer tetravinylsilan Si(CH=CH2)4 (TVS) byl použit pro vlastní polymeraci 
v plazmatu. Tento organokřemičitý prekurzor s molekulovou hmotností 136,27 g·mol-1 
o čistotě ř7 % byl dodán firmou Sigma-Aldrich Co. Vizualizace molekuly tohoto monomeru 
je zobrazena na Obr. 14. Monomer TVS je chlazen na teplotu 15 °C ve skleněné zkumavce 
v kapalné fázi, avšak během depozice do reaktoru vstupují pouze jeho páry, a to horní 
elektrodou. Oproti jiným organokřemičitým monomerĤm, které jsou například uvedeny 
v kapitole 2.1.4 Plazmové polymery na bázi organokřemičitanĤ, má TVS výhodu v tom, že 
plazmový polymer na jeho bázi mĤže obsahovat vysoký podíl vinylových funkčních skupin 
(Obr. 14), které jsou schopny se chemicky vyvázat s polyesterovou matricí běžně používanou 
v kompozitních materiálech. 
Plyny, které byly použity při deponování plazmových polymerĤ, byly argon a kyslík 
od firmy Linde Gas a. s. ůrgon o čistotě 5.0 byl použit při předúpravě k aktivaci křemíkových 
substrátĤ, sloužil také jako ochranná atmosféra při vyhasínání volných radikálĤ po samotné 
depozici, v neposlední řadě byl použit jako směsný plyn s tetravinylsilanem při 
plazmochemických depozicích tenkých vrstev. Kyslík s čistotou 4.5 byl použit taktéž nejen 
při předúpravách, ale i jako směsný plyn s monomerem pro depozice vrstev. 
 
Obr. 14: Model molekuly tetravinylsilanu 
Připravované vrstvy byly deponovány na substrát, kterým byly destičky z oboustranně 
leštěného křemíku (tzv. waferu) dodané firmou ON Semiconductor Czech Republic, s. r. o. se 
sídlem v Rožnově pod Radhoštěm. Jedná se o intrinsický (nedopovaný) křemík 
s krystalografickou orientací povrchu ve směru (1 0 0), jehož prĤměr je 150 ± 0,2 mm 
a tloušťka 600 µm. Na povrchu tohoto waferu je nativní vrstva oxidu křemičitého. Wafer je 
nejprve pomocí laseru nařezán a následně manuálně rozlámán na požadované vzorky 
o konečných rozměrech 10 × 10 × 0,6 mm, který je zobrazen na Obr. 15. Takto připravené 
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vzorky byly před depozicí čištěny 15 minut ultrazvukovou lázní s 96% ethanolem (Lach-Ner, 
s. r. o., Neratovice) a následně usušeny.  
Po nadeponování vrstev byly substráty pro potřeby testování mechanických vlastností 
a AFM (kapitoly 3.3. Mikroskopie atomárních sil, 3.4 Nanoindentace a 3.5 Vrypová zkouška) 
nalepeny na kruhové ocelové podložky s prĤměrem 12 mm (Ted Pella, Inc.) pomocí malé 
kapky rychletvrdnoucího kyanoakrylátového lepidla Loctite 4ř5 (Henkel).  
 
 
Obr. 15: Laserem nařezaný wafer křemíku, nalámaný čistý substrát a lodička, která slouží 
k uchycení křemíkového substrátu a umístění do otočné pracovní elektrody 
3.2 Depoziční systém a pĜíprava tenkých vrstev 
3.2.1 Depoziční systém 
Pro přípravu plazmových polymerĤ byla použita vysokovakuová aparatura A3 (Obr. 16), 
která je konstruována pro plazmochemické depozice tenkých vrstev na plošných substrátech 
metodou PECVD s kapacitně vázaným plazmatem (CCP). Veškeré součásti aparatury jsou 
vyrobeny z nerezové oceli (AISI 304 a 321), dodané firmami Pfeiffer Vacuum a Vakuum 
Praha, s. r. o. Jednotlivé součásti jsou spojeny buď vakuovými měděnými těsněními od 
stejných firem, nebo tzv. vakuovými „o-kroužky“ z Vitonu (fluorovaný elastomer) od firmy 
DuPont.  
Tento depoziční systém dosahuje mezních tlakĤ v řádu 10-5 až 10-6 Pa, pro vlastní depozice 
se používá procesní tlak s hodnotami od 100 až 102 Pa. K dosažení vysokého vakua slouží 
čerpací systém vývěv. Primární vakuum (fore vacuum) zabezpečuje suchá šneková pumpa 
(Scroll) typu Triscroll 300 od firmy Varian s čerpací rychlostí 210 l/min, přičemž touto 
pumpou je možné dosáhnout tlakĤ v řádu jednotek Pa.  Vysokého vakua je pak dosaženo 
pomocí turbomolekulární vývěvy TMU 261 P od firmy Pfeiffer Vacuum s čerpací 
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rychlostí 170 l/s při otáčkách 50 000 rpm. Turbomolekulární vývěva nemĤže mít na svém 
vstupu ani výstupu atmosférický tlak, respektive ani tlak vyšší než 100 Pa, proto před ní musí 
být zařazena jiná vývěva. V případě této aparatury se jedná o již zmíněnou šnekovou pumpu, 
která zabezpečuje právě toto primární vakuum. 
Hlavní část aparatury tvoří cylindrická reakční komora o prĤměru 250 mm (DN250) 
a výšce taktéž 250 mm. Uvnitř této komory se nacházejí dvě planparalelní elektrody z OFHC 
mědi (Oxygen Free High Conductivity), prĤměr dolní elektrody je 114 mm a prĤměr horní 
elektrody 135 mm, vzdálenost mezi nimi je 58 mm. Uzemněná horní elektroda plní funkci 
takzvané sprchy, kterou proudí pracovní plyny (argon, kyslík a monomer) do reaktoru. 
Na spodní elektrodu tzv. pracovní, která je otočná, se přivádí radiofrekvenční výkon. Tento 
výkon je přiváděn pomocí generátoru Ceasar 1310 (Dressler ůdvanced Energy), jehož 
maximální hodnota výkonu je 1 000 W s frekvencí 13,56 MHz. Ovládání generátoru je 
realizované pomocí programu „ů3 Kontroler“, díky kterému je možné nastavit dodaný výkon 
výboje, ať už v kontinuálním nebo pulzním režimu. Vzorky plošných křemíkových substrátĤ 
se upevňují do speciálních držákĤ, tzv. lodiček, které jsou taktéž vyrobeny z mědi typu OFHC 
(Obr. 15). Tyto lodičky se následně zasouvají magnetickým manipulátorem do otočné 
pracovní elektrody uprostřed komory z load-locku (oddělovací komora), který se taktéž 
udržuje pod vakuem. Pracovní elektroda je zkonstruována pro simultánní depozici až na šest 
vzorkĤ. Nad pracovní elektrodou je otočná clonka, pomocí které je možné zaclonit všechny 
vzorky. Tato clonka je zde umístěna, aby bylo možné nejprve ustálit plazma, aniž by rostla na 
substrátu tenká vrstva plazmového polymeru, po ustálení plazmatu a odclonění jsou již vzorky 
vystaveny výboji s požadovanými podmínkami. 
 
Obr. 16: Schematické uspořádání vysokovakuové aparatury A3 [52] 
Tuto depoziční aparaturu je možné ovládat z části nejen manuálně, což platí pro ovládání 
pneumatických ventilĤ (VůT), ale i pomocí již zmíněného ovládacího softwaru 
„ů3 Kontroler“. S jeho pomocí je možné řídit celou aparaturu, jako je ovládání a regulace 
vakuových ventilĤ, které jsou pneumaticky řízené. Jejich rozmístění je patrné z Obr. 17, kde 
se nachází model celé aparatury. Dále tento program slouží k nastavování požadovaných 
hodnot prĤtokĤ plynĤ, výkonu generátoru přiváděného mezi elektrody, nebo například teplot 
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chlazení monomeru či aparatury při vypékání. V neposlední řadě také slouží ke sledování 
hodnot procesních tlakĤ, které jsou měřeny v několika částech aparatury. 
Pro měření rychlosti rĤstu tenkých vrstev plazmových polymerĤ během procesu v reálném 
čase nebo až finální tloušťky vrstev je na této aparatuře nainstalovaný in-situ fázově 
modulovaný spektroskopický elipsometr UVISEL od firmy HORIBů, Jobin Yvon. Pomocí 
tohoto elipsometru je možné zjišťovat také šířku zakázaného pásu nebo optické parametry 
připravených vrstev, jako je například koeficient absorpce nebo index lomu. 
Dále je k reakční komoře připojena větev hmotnostního spektrometru, jejíž součástí je 
vakuový systém dodaný firmou Pfeiffer Vacuum, který je tvořen turbomolekulární vývěvou 
TMU 071 P a rotační olejovou pumpou DUO 2,5, která zabezpečuje primární vakuum. Hlavní 
částí je pak hmotnostní spektrometr HůL 511/3F od firmy Hiden ůnalytical. Pomocí 
hmotnostní spektrometrie je možné sledovat fragmentaci molekul použitého monomeru 
zpĤsobenou výbojem. Dále lze využít hmotnostní spektrometr při kontrole složení 
remanentního plynu v komoře, sledování čistoty a složení přiváděných médií nebo detekci 
netěsností depozičního systému. Model depoziční aparatury se zobrazením spektroskopického 
elipsometru UVISEL a hmotnostního spektrometru Hiden je uveden na Obr. 17. 
 
Obr. 17: Vizualizace aparatury s jednotlivými částmi spolu se spektroskopickým 
elipsometrem a hmotnostním spektrometrem [52] 
3.2.2 PĜíprava vzorkĤ  
Nejprve se substráty Si waferu upevní do lodiček a ty jsou vloženy do zavzdušněné load-
lock komory, která je následně vyčerpána na tlak 1 – 3 Pa. Po zasunutí lodiček pomocí 
magnetického manipulátoru z evakuované load-lock komory do spodní otočné elektrody 
v reakční komoře je nutné vyčerpání aparatury pomocí čerpacího systému na základní tlak, 
který dosahuje hodnot mezi 1·10-5 – 3·10-5 Pa. Poté jsou změřeny vlastnosti čistého substrátu 
pomocí in-situ spektroskopického elipsometru za účelem zjištění hodnoty nativní vrstvy oxidu 
křemičitého. Předúprava povrchu substrátu je realizována zpravidla pomocí doutnavého 
výboje čistého argonu. Typické pracovní podmínky tohoto procesu jsou v případě celkového 
tlaku v reaktorové nádobě 5,7 Pa, při konstantním prĤtoku pracovního média 10 sccm 
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a dodaném elektrickém výkonu 5 W. Hlavní účel předúpravy nespočívá pouze v očištění 
povrchu substrátu od případných organických reziduí, ale také v částečné aktivaci povrchu, 
což vede ke snadnější tvorbě prvních vrstev depozitu vzniklých z fragmentĤ monomeru. 
Ve speciálních případech byl v této práci měněn nejen dodávaný výkon, ale i argon byl 
nahrazen kyslíkem, avšak při zachování ostatních parametrĤ. Po uplynutí času předúpravy je 
zastaven výboj a prĤtok plynu. Komora je v následujících 10 minutách vyčerpána opět na 
základní tlak. Proces přípravy tenké vrstvy pokračuje nastavením požadovaných procesních 
parametrĤ, tedy především prĤtokĤ reaktivních plynĤ, nastavení požadované čerpací rychlosti 
(tím přímo i nastavení výchozího tlaku) a výkonu RF generátoru a zapálením výboje. 
V prĤběhu několika prvních vteřin depozice je korigován odražený výkon (výkon nedodaný 
činně do reaktoru) změnou nastavení přizpĤsobovacího členu. Cílová tloušťka deponované 
vrstvy je regulována pouze depozičním časem. Skutečná depoziční rychlost je pak ověřena až 
na finálním vzorku. 
Většina vzorkĤ připravených v rámci této práce byla deponována při pulzním režimu 
výboje. V tomto případě je rozhodující veličinou efektivní výkon dodávaný výboji. Efektivní 
výkon je pak definován vztahem: 
 
offon
on
celkovýef tt
tPP  , (26) 
kde Pcelkový je celkový dodaný výkon, ton je doba jednoho pulzu, během kterého je dodáván 
výkon, a toff je doba mezi dvěma pulzy, kdy výkon dodáván není. Nejkratší možná doba 
jednoho pulzu je 0,01 ms. Hodnoty ton a toff určují periodu T, která je jejich součtem, 
a taktéž frekvenci f, která je rovna převrácené hodnotě periody. Pouze dva vzorky, které 
sloužily pro zjištění hodnot RMS drsnosti, byly připraveny v kontinuálním režimu výboje, 
kdy je výkon dodáván plazmatu nepřetržitě. Po skončení depozice se po dobu jedné hodiny 
nechá proudit aparaturou argon (10 sccm) za účelem ustálení jako ochranná atmosféra 
z dĤvodu vyhasínání radikálĤ. Závěrem jsou vzorky změřeny opět pomocí spektroskopické 
elipsometrie, kdy získáme informace o tloušťce vrstvy a optických parametrech, a to 
porovnáním experimentálních a simulovaných dat na základě modelu struktury měřeného 
vzorku a vhodné parametrizace materiálu. Připravené vzorky vrstev jsou pak ponechány do 
dalšího dne v reakční komoře, aby nedocházelo k nežádoucí modifikaci těchto vrstev při 
kontaktu reaktivních radikálĤ se vzduchem. Poté jsou vzorky pouze vyjmuty z aparatury 
pomocí load-lock komory a připraveny pro další analýzy, jako je například vrypová zkouška, 
nanoindentace, AFM, FTIR a další.  
3.3 Mikroskopie atomárních sil   
Veškerá měření prováděná pomocí metody mikroskopie atomárních sil byla uskutečněna 
na přístroji NTEGRů Prima/Aura od firmy NT-MDT (Zelenograd) s ovládací elektronikou 
a řídícím počítačem se softwarem Nova. Přístroj NTEGRA Prima/ůura je skenovací sondový 
mikroskop vybavený kamerou s optickým mikroskopem (Obr. 18 A), který slouží pro 
kontrolu povrchĤ vzorkĤ, předběžné vybrání skenovaného místa a také k nastavení laserové 
stopy na konec raménka s hrotem (Obr. 18 B). Skenovací sondový mikroskop mĤže měřit 
v rĤzných módech, a to díky rozšířenému příslušenství a konfiguraci. V této práci bylo 
využito metody ůFM, pomocí které byla sledována morfologie vzorkĤ. Nespornou výhodou 
ůFM je možnost měřit vodivé i nevodivé vzorky. Příslušenství mikroskopu obsahuje taktéž 
vybavení na měření morfologie povrchĤ vodivých vzorkĤ pomocí skenovací tunelovací 
mikroskopie, avšak tento mód nebyl použit. Mezi další možné módy patří například 
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mikroskopie elektrických nebo magnetických sil (EFM a MFM), měření Kelvinovou sondou 
či kapacitní měření [53].  
 
Obr. 18: A – Základní jednotka mikroskopu NTEGRů Prima/Aura s optickým mikroskopem 
na antivibračním stolku a žulovém bloku 
B – Záběr z videokamery optického mikroskopu na raménko s laserovou stopou na konci 
C – Univerzální skenovací hlava použitá pro měření mikroskopie atomárních sil 
Z dĤvodu eliminace nepříznivých šumĤ a vibrací šířících se po zemi, které narušují prĤběh 
a zkreslují měření, je celé tělo mikroskopu NTEGRů umístěno na tlumícím stolku TS-150 
dodaném firmou Table Stable, který po spuštění před samostatným měřením aktivně tlumí 
vibrace o frekvenci 0,7 Hz – 1 kHz. Jako pasivní izolace tlumící vyšší frekvence (nad 1 kHz) 
je použit žulový blok, který je pod celým systémem tvořeného mikroskopem a tlumícím 
stolkem. Přístroj lze také odstínit od okolních vlivĤ šířících se vzduchem, jako je prĤvan či 
zvuk, pomocí ocelového krytu, který se nasazuje na základní jednotku mikroskopu [53]. 
Skenování je možné provádět ve dvou základních provedeních, a to buď skenovací hlavou, 
nebo pomocí vzorkového podstavce, tzv. skenováním vzorkem, které bylo použito v této 
práci. Při skenování vzorkem je hrot upevněn v univerzální skenovací hlavě (Obr. 18 C), 
přičemž hrot se nepohybuje, ale pohybuje se vzorek pomocí stolku se skenerem. Tento zpĤsob 
skenování je vhodnější pro menší vzorky s hmotností do 100 g.  
Vzorek nalepený na ocelové destičce se umísťuje na magnetický podstavec stolku. 
Funkčním jádrem stolku je kovové pouzdro s piezokeramickým skenerem. Používaný skener 
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byl vybaven nízkošumovými kapacitními senzory ve všech třech osách (x, y a z), díky kterým 
přístroj během skenování snímá jemné pohyby skeneru a vyhodnocuje je za účelem potlačení 
nežádoucích projevĤ piezokeramiky, jako je například nelinearita. Celým stolkem, a tedy 
i vzorkem, lze manipulovat ve všech třech osách pomocí dvou na sebe kolmých 
mikrometrických šroubĤ (osy x, y) a dále šroubem pro pohyb v ose z pro manuální přiblížení 
vzorku k hrotu upevněného v měřící hlavě. 
Získané topografické mapy předložené v této práci byly měřeny v semi-kontaktním módu, 
pomocí ramének s hrotem typu NSG-03 (NT-MDT), jejichž tuhost je 0,35 – 6,06 N·m-1, 
rezonanční frekvence mezi 47 – 150 kHz a poloměr hrotu je menší než 10 nm (typicky 6 nm). 
Délka raménka je 135 ± 5 µm, šířka 30 ± 3 µm a tloušťka 1,5 ± 0,5 µm. Hrot je umístěn na 
volném konci raménka vycházejícího z rigidní základny, které se říká čip, jehož rozměry jsou 
3,4 × 1,6 × 0,3 mm. Tento čip je vyroben z  monokrystalu křemíku N-typu dopovaného 
antimonem pomocí litografie. Na jeho vrchní straně (hrot je zespodu), je povlak ze zlata, který 
zajišťuje lepší odrazivost laserového paprsku [54]. 
Po umístění vzorku na stolek, připojení univerzální měřící hlavy k řídící elektronice 
a umístění této hlavy na základní jednotku mikroskopu (Obr. 21) pomocí tří nožiček následuje 
zapnutí ovládacího softwaru Nova a řídící elektroniky. Následně je nutné nastavit laserový 
paprsek, tak aby směřoval na střední část volného konce raménka (Obr. 18 B). Paprsek je 
nastaven pomocí pohybu jednotky s upevněným raménkem s hrotem pomocí otočných šroubĤ 
tak, aby jeho stopa dopadala do středu fotodiody rozdělené na čtyři kvadranty.  
Pomocí optického mikroskopu byla vybrána vhodná oblast ke skenování, například místa 
s vrypem, a za použití ovládacího programu bylo provedeno přiblížení hrotu k povrchu 
vzorku. Poté byly v programu Nova nastaveny požadované parametry pro skenování, které 
bylo prováděno v semi-kontaktním módu. Mezi nastavované parametry patří velikost 
skenované plochy, frekvence skenování, přítlak hrotu na povrch vzorku (SetPoint) a parametr 
FB Gain, což je síla zpětné vazby. Taktéž je možné nastavit bodové rozlišení obrázkĤ, 
přičemž nejčastěji používané hodnoty jsou 256 × 256, maximální rozlišení je pak 
1024 × 1024 bodĤ. Následovalo vlastní skenování v horizontálním směru.  
   Pomocí metody ůFM byly získány topografické snímky (označeny Height) a také 
amplitudový snímek (signál Mag), který je výsledkem měření proudového signálu 
v jednotkách nů. Jedná se o proud, který je potřebný pro vyrovnání konstantní amplitudy 
kmitání raménka. Ke změně amplitudy kmitání dochází právě při překonávání nerovností 
vzorku, tudíž amplitudový snímek je doplňkový k topografickému snímku a zvýrazňuje 
obrysy útvarĤ na povrchu. 
Snímek povrchové topografie i amplitudy v prĤběhu skenování je zobrazen v programu 
Nova na Obr. 19. Získané snímky byly dále upravovány v programu Nova, který obsahuje 
obrázkový editor k vyhodnocování a úpravě získaných snímkĤ. Mezi nejdĤležitější úpravy 
patří odstranění sklonu daného povrchu, k čemu slouží několik algoritmĤ. V této práci bylo 
nejvíce použito proložení po jednotlivých řádcích, kdy je každý z řádkĤ získaného obrázku 
aproximován polynomem, a to buď druhého, nebo čtvrtého stupně. Tento polynom je určen 
pro každý řádek a odečten od pĤvodních dat, takto je získán výsledný řádek nezatížený 
vlivem sklonu. Je taktéž možno použít odečtení celé roviny [55]. 
Některé snímky byly dále zpracovávány za účelem získání profilĤ jednotlivých řádkĤ, 
nebo k výpočtu drsnosti povrchu (RMS drsnost) taktéž v programu Nova, je však také možné 
použít filtry pro odstranění šumu, provádět analýzu zrn atd.   
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Obr. 19: Rozhraní softwaru Nova během skenování detailu provedeného vrypu se zobrazením 
výškového a amplitudového snímku spolu s aktuálně skenovaným profilem 
3.4 Nanoindentace   
Jedná se o analytickou metodu, pomocí které je možné získat informace o lokálních 
mechanických vlastnostech, jako jsou modul pružnosti a tvrdost. Měření nanoindentace bylo 
prováděno na skenovacím sondovém mikroskopu NTEGRů Prima/Aura v kombinaci se 
speciální nanoindentační hlavou TriboScope TS-75 (Obr. 20) od americké firmy Hysitron Inc. 
z Minneapolisu v Minnesotě. Tato kombinace je možná z toho dĤvodu, protože základna 
mikroskopu (Obr. 21) je vyrobena z masivního titanu v kombinaci se safírem, což zaručuje 
dostatečnou mechanickou tuhost konstrukce a také teplotní stabilitu. Tím je možné dosáhnout 
maximální citlivosti a spolehlivosti měření [43], [53].   
Obr. 20: Indentační hlava TriboScope TS-75 
s hrotem 
Obr. 21: Detailní pohled na základní 
jednotku SPM mikroskopu NTEGRA 
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Nanoindentační hlava je připojena na vlastní elektroniku se zpětnovazebným systémem 
připojeným k řídícímu počítači s obslužným softwarem TriboScan 8.0, který je plně 
zkoordinován nejen s ovládacím programem Nova skenovacího sondového mikroskopu, ale 
i jeho obslužnou elektronikou. Hlavní součástí měřící hlavy je citlivý kapacitní 2D převodník 
(transducer). Ten se skládá ze tří vodorovných rovnoběžných destiček, které slouží jako 
elektrody. Díky tomuto patentovanému systému je možné pohybovat nosníkem s hrotem 
(Obr. 22) a zároveň zajistit nejen extrémně vysokou citlivost s nízkým šumem, ale 
i dlouhodobou stabilitu, dynamický rozsah a lineární výstupní signál snímané síly nebo 
posuvu hrotu. Protože vlastní nosník je upevněn uprostřed vnitřní desky, která je zavěšena na 
pružinách, je možné pohybovat indentačním hrotem v ose z při indentačních měřeních, kdy 
hrot proniká kolmo do měřeného materiálu, a v ose x, což umožňuje posun podél povrchu 
vzorku. Toho se využívá při provádění vrypových zkoušek současně s pohybem hrotu v ose z. 
Maximální zatížení, které je možné vyvinout díky tomuto převodníku, je rovno 11,117 mN, 
maximální použitelné zatížení pro nanoindentaci a vrypové zkoušky je však 10 mN [56]. 
   
 
Obr. 22: Schéma 2 D převodníku měřicí hlavy TriboScope TS-75 
Tato indentační hlava je zkonstruována jako vyměnitelná hlava pro skenovací sondové 
mikroskopy a využívá schopnosti in-situ zobrazování SPM za použití skenování 
piezokeramickým skenerem [56]. Z toho plyne, že orientační skenování povrchĤ vzorkĤ 
(nejčastěji na ploše 50 × 50 µm2) je prováděno pomocí indentačního hrotu. Tímto zpĤsobem 
je získán topografický snímek a následně je možné vybrat vhodné místo pro provedení 
indentĤ nebo vrypĤ, jeho rozlišení je však podstatně nižší než u ůFM v dĤsledku vyššího 
poloměru zakřivení hrotu. 
Pro měření nanoindentace byl použit diamantový hrot Berkovich (Obr. 8), jehož poloměr 
zakřivení byl 50 nm. Jedná se o hrot ve tvaru trojbokého jehlanu, kdy velikost vnějších úhlĤ 
mezi stěnami je 142,35°. 
Po instalaci hrotu je nutné provést kalibraci poddajnosti rámu. Tato kalibrace spočívá 
v provedení indentĤ se zatížením v rozsahu mezi 5 a 10 mN do slinutého křemene 
s redukovaným modulem pružnosti 6ř,6 Pa a tvrdostí ř,25 GPa. Pro celkovou měřenou 
poddajnost Ct platí, že je rovna součtu kontaktní poddajnosti Cs a poddajnosti rámu Cf. 
Celková poddajnost je definována vztahem 
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pak za předpokladu, že redukovaný modul pružnosti (Er) a tvrdost (H) jsou konstantní 
v kontaktních hloubkách vyšších než je jedna třetina poloměru hrotu Berkovich a netvoří se 
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trhliny, je možné vynést do grafu ze získaných hodnot měřené série indentačních křivek 
závislost převrácené hodnoty tuhosti (odpovídá poddajnosti) na převrácené hodnotě 
odmocniny z maximálního zatížení. Tímto postupem je získána přímka, jejíž úsek odpovídá 
poddajnosti rámu v jednotkách µm·mN-1 [56], [57]. 
Po provedení předchozí kalibrace je nutné dále provést kalibraci kontaktní plochy hrotu, 
a to v celém rozsahu normálového zatížení od 100 µN do 10 mN. Na základě těchto měření 
dojde ke zjištění konstant C0, C1, C2 a popřípadě i dalších v rovnici (7) pro závislost kontaktní 
plochy hrotu na kontaktní hloubce indentu, konstanta C0 je rovna 24,5 a i iteračně zjištěná 
hodnota by se jí měla co nejvíce blížit. Výsledný polynom se získanými konstantami popisuje 
přesněji aktuální plochu používaného hrotu [56]. 
Před samotným měřením je potřeba provést kalibraci převodníku v ose z v programu 
TriboScan, a to provedením indentu ve vzduchu. Touto kalibrací dochází ke změně konstant, 
konkrétně elektrostatické síly a velikosti mezery mezi centrální deskou a vnější deskou 
převodníku, které se mění v dĤsledku změn teplot a vlhkosti okolního prostředí.  
Po orientačním přeskenování povrchu byl hrot přesunut do místa provedení indentu 
a v programu TriboScan bylo dále zadáno nastavení dané zátěžové funkce a hodnota 
maximální aplikované normálové síly lišící se u jednotlivých vzorkĤ, poté byly 
zaznamenávány veškeré údaje o měření. Pro kalibrační měření (poddajnosti rámu a kontaktní 
plochy hrotu) byla používána tzv. kvazistatická měření (Obr. 23), kdy se jedná o zátěžovou 
funkci s postupným zatěžováním po dobu 5 s do maximální síly, poté zĤstal hrot při tomto 
zatížení 5 s (dwell time) a následovalo postupné odtížení, které trvalo taktéž 5 s.  
Při měření mechanických vlastností tenkých vrstev s přibližnou tloušťkou 1 µm byla 
využita cyklická nanoindentace (Obr. 24), která poskytuje závislost modulu pružnosti 
a tvrdosti na kontaktní hloubce, tzv. hloubkový profil. Nedocházelo zde k úplnému odtížení 
jako v případě jednoduché indentace, ale pouze do Ř0 % maximálního zatížení jednotlivých 
indentĤ, poté následovalo další zatížení. Zátěžová funkce byla použita s 20 cykly, každý trval 
15 s jako v případě kvazistatického měření. Strmost nárĤstu stropních sil dílčích indentĤ je 
řízena parametrem, který udává stupeň exponenciální křivky, kterou je možné proložit stropní 
síly jednotlivých indentĤ zátěžové funkce, v tomto případě se tento parametr rovnal dvěma. 
Analýza dat probíhá taktéž v obslužném programu, kdy horní počáteční část odtěžovací 
křivky, ať už u kvazistatického, nebo cyklického měření, je podrobena analýze metodou 
Olivera a Pharra (kapitola 2.3.1 Nanoindentace). Pomocí analýzy je možné také získat i další 
informace, jako je tuhost nebo kontaktní plocha. 
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Obr. 23: Zátěžová funkce kvazistatické 
nanoindentace 
Obr. 24: Zátěžová funkce cyklické 
nanoindentace 
3.5 Vrypová zkouška 
Měření vrypových zkoušek bylo rovněž prováděno na mikroskopu NTEGRů Prima/Aura 
v kombinaci se speciální hlavou TriboScope TS-75 (Obr. 20), která je zabudovatelná právě na 
skenovací sondový mikroskop. Bližší princip fungování této hlavy byl popsán v předchozí 
kapitole 3.4 Nanoindentace. Tato hlava byla použita pro orientační přeskenování povrchĤ 
vzorkĤ jak před vlastním provedením vrypu, tak i po něm. Detailnější topografické mapy 
vrypĤ byly získány pomocí mikroskopie atomárních sil, o které bylo blíže pojednáno 
v samostatné kapitole 3.3 Mikroskopie atomárních sil.  
Vzorky vrstev o tloušťce přibližně 0,1 µm nalepené na ocelové podložce byly opět 
umístěny na magnetický podstavec skeneru s kapacitními senzory. Následně byla umístěna 
speciální indentační hlava Hysitron na základní jednotku SPM mikroskopu prostřednictvím tří 
nožiček a zapojena k řídící elektronice. Pomocí programu TriboScan Ř.0 následovala 
kalibrace 2D převodníku pro pohyb v obou osách (v ose x a z). Kalibrace probíhají jednotlivě 
v každé ose a jsou prováděny ve vzduchu. V případě kalibrace v ose z dochází ke změnám 
konstant elektrostatické síly a velikosti mezery centrální destičky převodníku od vnější, jak již 
bylo zmíněno v kapitole 3.4 Nanoindentace. Obdobným zpĤsobem se kalibrují zmíněné 
konstanty a konstanta „displacement offset“ i v ose x. Při vrypové zkoušce není nutné pro 
vyhodnocení síly potřebné k odstranění vrstvy ze substrátu znát závislost kontaktní plochy na 
kontaktní hloubce, takže se kalibrace po instalaci hrotu za tímto účelem zpravidla vynechává. 
Byla vybrána zátěžová funkce pro provedení vrypu, který je uskutečněn odspodu nahoru, 
přičemž se postupně zvyšuje normálová síla od 0 mN až po maximální (stropní) nastavenou 
hodnotu, která odpovídala zpravidla 6 mN pro většinu vrypĤ. Pro měření několika vzorkĤ 
však byla použita maximální dosažitelná hodnota převodníku, tedy 10 mN, jelikož při 
maximálním zatížení 6 mN ještě nedošlo k selhání adheze. 
Prostřednictvím této metody byly měřeny adhezní testy, avšak pro měření frikce byla 
zvolena metoda ve shodném provedení zespoda nahoru, ale při konstantní hodnotě normálové 
síly 750 μN. Provedení vrypĤ je samozřejmě také možné provést shora dolĤ, avšak toto 
nastavení nebylo použito v této práci. Doporučená maximální délka vrypu je 50 μm, v rámci 
této práce byly všechny vrypy provedené při standardní délce 10 μm [56]. Samotná vrypová 
zkouška probíhá tak, že hrot se posune o 5 μm dolĤ do bodu, ze kterého je zahájen vlastní 
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vryp. V prĤběhu vrypové zkoušky hrot postupuje vrstvou dle použité metody odspodu nahoru. 
S postupně se zvyšující hodnotou normálové síly se hrot zanořuje do tenké vrstvy až do 
maximální nastavené síly. Po ukončení vrypu následuje odtažení hrotu a jeho přesun zpět do 
výchozí pozice. Doba provedení vlastního vrypu byla 30 s, celého experimentu pak 45 s. 
Zátěžová funkce s prĤběhem normálové síly a posuvu hrotu v ose x během vrypové zkoušky 
je zobrazena na Obr. 25. 
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Obr. 25: Zátěžová funkce pro vrypový test s plynule narĤstající normálovou silou až do 
standardně používané hodnoty 6 mN 
Jakmile byly nastaveny tyto požadavky v obslužném programu TriboScan Ř.0, následovalo 
orientační přeskenování v kontaktním módu plochy 50 × 50 μm2 za použití indentační hlavy 
Hysitron, přičemž skenování je ovládané pomocí programu Nova. Pro měření vrypové 
zkoušky byly použity dva typy hrotĤ, prvním byl diamantovým hrot konosférický o poloměru 
zakřivení 1 μm a druhým použitým hrotem byl hrot Berkovich s poloměrem zakřivení 50 nm. 
Bylo provedeno pět vrypĤ na ploše 50 × 50 μm2 a poté bylo opět provedeno orientační 
přeskenování. Stejným zpĤsobem bylo provedeno dalších 5 vrypĤ na jiné ploše. Pro získání 
detailnějších topografických snímkĤ takto provedených vrypĤ byla použita metoda ůFM 
v semikontaktním módu, kdy skenování probíhalo ve směru kolmém na vrypy. 
Vyhodnocení vrypové zkoušky bylo provedeno také v obslužném softwaru TriboScan Ř.0. 
Měřením byly získány informace o změnách normálových a laterálních sil, normálovém 
a laterálním posunu a v neposlední řadě také o frikčním koeficientu, který je definován jako 
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poměr mezi laterální a normálovou silou. Ze získaných zátěžových křivek byla určena 
hodnota kritické normálové síly, jakožto míry adheze, při níž nastalo přerušení spojitosti. 
Rozhraní programu TriboScan s naměřenými zátěžovými křivkami při vyhodnocování 
vrypové zkoušky je zobrazeno na Obr. 26. 
 
 
Obr. 26: Uživatelské okno programu TriboScan s vyhodnocováním naměřených zátěžových 
křivek pro určení selhání adheze 
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4  VÝSLEDKY A DISKUZE 
4.1 PĜipravené vzorky  
Reaktivní atmosféra byla tvořena buď samotným organokřemičitým prekurzorem 
tetravinylsilanem, nebo jeho směsmi s kyslíkem či argonem, přičemž celkový prĤtok byl 
konstantní 3,8 sccm.   
Standardní argonová předúprava byla realizována při kontinuálním výkonu dodávaného 
plazmatu při hodnotě 5 W. Byly však připraveny i dvě série, kdy došlo ke změně nejen tohoto 
výkonu (5 W – 200 W), ale i argon byl nahrazen kyslíkem za účelem posouzení vlivu této 
předúpravy na hodnotu kritické normálové síly určené na základě vrypové zkoušky 
deponovaných vrstev pp-TVS připravených při efektivním výkonu generátoru 2 W a 150 W. 
Byly nadeponovány výkonové série (2 W – 150 W) v pulzním režimu výboje 
z tetravinylsilanu a dvou již zmíněných směsí, na kterých byla posouzena RMS drsnost, míra 
adheze a u vzorkĤ deponovaných z TVS byly navíc charakterizovány mechanické vlastnosti. 
Dále byly periodicky měřeny hodnoty kritického normálového zatížení a frikčního koeficientu 
u vybraných vzorkĤ těchto sérií za účelem posouzení vlivu stárnutí na tyto vrstvy. 
Na vzorcích těchto sérií byl také zhodnocen vliv typu indentoru na stanovení adheze tenkých 
vrstev. 
Pro určení referenční RMS drsnosti povrchu byly deponovány i dva vzorky v kontinuálním 
režimu výboje 10 a 50 W z čistého monomeru TVS. 
Byl sledován vliv frekvence opakování pulzĤ za současně konstantních hodnot výkonu 
generátoru (2 W) a střídy (20 %) na mechanické vlastnosti i adhezi vrstvy k substrátu.   
Obdobná studie mechanických vlastností jako v případě vlivu frekvence byla následně 
provedena pro vliv procesního tlaku (2,7 Pa – 21,6 Pa) a prĤtoku monomeru komorou 
(1,9 sccm – 7,6 sccm).  
Přehled těchto připravených a měřených vzorkĤ vrstev plazmových polymerĤ je uveden 
v příloze (Tab. T1 na straně P1 a P2). Vzorky byly deponovány přibližně na tloušťku 
odpovídající 0,1 µm pro adhezní a frikční testy, pro stanovení mechanických vlastností 
a RMS drsnosti vrstev byly připravovány vzorky s přibližnou tloušťkou 1 µm, přesné tloušťky 
jednotlivých vrstev byly změřeny pomocí spektroskopické elipsometrie. Tyto hodnoty 
uvádí Tab. T1. 
4.2 Povrchová topografie   
Topografie připravených vrstev plazmových polymerĤ byla měřena v semikontaktním 
módu ůFM hroty NSG-03 (NT MDT). Byly získány topografické mapy, které poskytly 
informaci o struktuře povrchu nadeponovaných tenkých vrstev a také sloužily k určení 
drsnosti povrchu. Studium povrchové topografie těchto vrstev je klíčové pro správné 
vyhodnocení a posouzení mechanických vlastností. Pomocí měření a simulací bylo dokázáno, 
že nanoindentační měření musí být prováděna na rovných površích bez přítomnosti výrazných 
zrn nebo prohlubní. V opačném případě dochází k podhodnocení nebo nadhodnocení 
získaných hodnot mechanických vlastností, a to i o více než 50 % [5Ř].  Pro určení 
a porovnávání drsnosti byla zvolena RMS drsnost povrchu, která byla spočítána pomocí 
programu Nova z naskenovaných topografických snímkĤ. 
RMS drsnost lze definovat jako druhou odmocninu ze součtu čtvercĤ výškových odchylek 
daného profilu plochy (vyvýšenin nebo prohlubní) od středové linie. Matematická definice 
RMS drsnosti je uvedena vztahem 
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kde ),( lk yxZ  je výšková funkce profilu a µ je středová linie [30]. 
4.2.1 Vliv velikosti skenované oblasti na RMS drsnost 
Pro studium vlivu velikosti skenované oblasti na RMS drsnost byly připraveny dva vzorky 
v kontinuálním režimu výboje, a to při 10 W a 50 W. Vzorky byly připraveny s přibližnou 
tloušťkou 1 µm z čistého TVS při standardně používaném depozičním tlaku 2,7 Pa a prĤtoku 
monomeru 3,8 sccm. Pomocí standardní konfigurace ůFM mikroskopu s univerzální měřicí 
hlavou s hroty NSG-03 a spodním skenerem byly získány topografické mapy s rĤznými 
velikostmi hran skenované oblasti, konkrétně 1,5 µm, 3 µm, 6 µm, 12,5 µm, 25 µm, 50 µm 
a 100 µm při konstantním rozlišení 256 × 256 bodĤ. Pro jednotlivé velikosti hran 
skenovaných oblastí bylo vždy získáno deset snímkĤ, z nichž byla zjištěna střední hodnota 
(aritmetický prĤměr) RMS drsnosti spolu se směrodatnou odchylkou. Tyto hodnoty byly 
vyneseny v závislosti na velikosti hrany skenované oblasti do grafu v programu OriginPro, 
výsledný graf je zobrazen na Obr. 27. 
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Obr. 27: Graf závislosti RMS drsnosti na velikosti hrany skenované oblasti 
U obou snímkĤ s velikostí hrany skenované oblasti 3 µm, které jsou na Obr. 28 a Obr. 29, 
je možné si povšimnout typické zrnité struktury vrstev. U vzorku deponovaného při 10 W je 
z grafu (Obr. 27) zřejmé, že zde nedochází k výrazným změnám hodnot RMS drsnosti 
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v závislosti na změně velikosti hrany skenované oblasti. Z výsledkĤ měření vyplývá, že 
naměřené hodnoty RMS drsnosti nabývají hodnot od 2,9 ± 0,2 nm do 3,5 ± 0,3 nm. Tyto 
velice blízké hodnoty drsnosti jsou zpĤsobeny relativní uniformitou vrstvy co do 
velikosti, prĤměru a plošného zastoupení zrn, na rozdíl od vzorku deponovaného při 50 W. 
Povrch vrstvy 10 W vzorku lze považovat v měřítku PECVD depozic za relativně hladký, 
naopak 50 W vzorek dosahuje podstatně vyšších hodnot drsností, což vyplývá z výskytu jak 
osamocených velkých zrn, tak i jejich aglomerátĤ (AFM snímek na Obr. 29). Tato zrna jsou 
však obklopena poměrně hladkým povrchem s RMS drsností, která je rovna 0,5 nm při 
skenované ploše 1,5 × 1,5 µm2. U tohoto vzorku je patrný nárĤst RMS drsnosti se zvyšující se 
plochou skenované oblasti od 10,7 ± 2 nm až do 25,Ř ± 2 nm, přičemž dochází k saturaci na 
této hodnotě. Počáteční pokles drsnosti mĤže být zpĤsoben v dĤsledku neuniformního 
rozmístění velkých zrn, kdy dochází k detailnějšímu skenování hladkých ploch, které jsou 
mimo zrna, čímž se výrazně snižuje výsledná drsnost. Se zvětšující se skenovanou plochou 
dochází ke statisticky rovnoměrnějšímu rozložení velkých zrn, a tudíž postupné saturaci 
hodnot drsnosti. PrĤběh závislosti RMS drsnosti na velikosti hrany skenované oblasti je ve 
velké míře ovlivněn bodovým rozlišením, kdy právě v dĤsledku nízkého rozlišení dochází 
u větších skenovaných oblastí k zanesení větších chyb, a rozlišení bude nedostatečné, aby 
zaznamenalo změny drsnosti. 
Z výsledku měření vyplývá, že pro určení RMS drsnosti vzorkĤ s předpokládaným 
výskytem větších zrn je vhodné použít výrazně větší skenovanou plochu než je tomu u vzorkĤ 
s jemnější strukturou. Jako bezpečná hodnota velikosti hrany skenované oblasti pro korektní 
určení RMS drsnosti se jeví padesátinásobek prĤměru největšího zrna. 
Obr. 28: Topografický ůFM snímek vrstvy 
připravené v kontinuálním režimu při výkonu 
10 W 
Obr. 29: Topografický ůFM snímek vrstvy 
připravené v kontinuálním režimu při výkonu 
50 W 
4.2.2 Vliv efektivního výkonu na RMS drsnost  
Byly připraveny výkonové série vrstev plazmových polymerĤ o přibližné tloušťce 1 µm 
z čistého tetravinylsilanu a dvou již zmíněných směsí s argonem a kyslíkem, kdy byly 
hodnoty efektivního výkonu měněny od 2 do 150 W. Pomocí ůFM byly získány snímky 
topografie vrstev o ploše 5 × 5 µm2 a z nich zjištěna hodnota RMS drsnosti. Vliv efektivního 
výkonu na RMS drsnost byl předmětem dřívější studie, přičemž pro výpočet RMS drsnosti 
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byly zvoleny snímky s již zmíněnou velikostí plochy [59]. Vybraná plocha by se mohla na 
základě studie zmíněné v předchozí kapitole zdát nedostatečná, avšak soudě podle 
rozlehlejších skenovaných oblastí (např. 20 × 20 µm2) se jednalo o vzorky bez velkých zrn 
a jejich aglomerátĤ, a proto tato plocha byla dostatečná pro výpočet RMS drsnosti. Získaná 
data byla vynesena v závislosti na efektivním výkonu do grafu na  Obr. 30. Série deponována 
z čistého TVS je ve všech grafech této práce zobrazující tyto tři výkonové série znázorněna 
zelenou barvou, směs TVS a argonu je zobrazena červenou barvou a směs TVS s kyslíkem je 
modrá. 
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Obr. 30: Graf závislosti RMS drsnosti na efektivním výkonu pro vrstvy plazmových 
polymerĤ 
Z ůFM snímkĤ byla opět patrná zrnitá struktura vrstev, která byla charakteristická pro 
všechny připravené vrstvy plazmových polymerĤ v pulzním režimu.  Tato struktura byla 
podobná struktuře vrstvy nadeponované v kontinuálním režimu při výkonu 10 W (Obr. 28). 
Přesto z ůFM snímkĤ spolu se získanými hodnotami RMS drsnosti vyplývá, že drsnost 
připravených vrstev v pulzním režimu z čistého TVS i směsí je v tomto případě bez ohledu na 
použitý efektivní výkon nižší než drsnost vrstev připravených v této práci z čistého TVS 
v kontinuálním režimu, přičemž vrstvy deponované ze směsí dosahují zpravidla nižších 
hodnot RMS drsnosti než vrstvy z čistého TVS, k čemuž mĤže patrně docházet vlivem 
bombardování rostoucí vrstvy urychlenými ionty argonu nebo kyslíku na pracovní elektrodě. 
Vliv bombardování se také projevuje na mechanických vlastnostech těchto vrstev (Obr. 46). 
RMS drsnost všech tří výkonových sérií se pohybuje v rozmezí od 0,2 do 2,0 nm. Lze tvrdit, 
že tyto připravené vrstvy jsou relativně hladké (dosahují velice nízkých hodnot RMS drsnosti) 
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a rozdíly v topografii jsou mezi těmito vrstvami minimální. Jelikož u těchto vrstev jsou změny 
v topografii prakticky zanedbatelné, a tudíž také nedochází k výrazné změně RMS drsnosti, 
tak se také v případě těchto vrstev neprojevuje vliv topografie na měření mechanických 
vlastností pomocí nanoindentace a vrstvy jsou vhodné pro tato měření, aniž by docházelo 
k podhodnocování výsledkĤ. 
4.3 Mechanické vlastnosti  
4.3.1 Vyhodnocení nanoindentace  
Pomocí cyklické nanoindentace byly charakterizovány mechanické vlastnosti připravených 
tenkých vrstev s přibližnou tloušťkou 1 µm. Pro měření byl použit hrot Berkovich 
s poloměrem zakřivení 50 nm, jak již bylo zmíněno spolu s dalšími detaily samotného měření 
v kapitole 3.4. Nanoindentace. Pro nanoindentační měření byla zpravidla použita maximální 
síla 10 mN, která byla vybrána z dĤvodu dodržení shodné dynamiky měření. Pro každý 
vzorek bylo provedeno pět měření, následně byly ze získaných hodnot modulu pružnosti 
a tvrdosti v jednotlivých hloubkách spočítány střední hodnoty (aritmetické prĤměry), které 
byly spolu se směrodatnými odchylkami vyneseny do grafĤ v programu OriginPro.  
Pro názornost jsou zde uvedeny detaily grafĤ s hloubkovými profily na Obr. 31 pro modul 
pružnosti a pro tvrdost na Obr. 32 pro sérii, u které byl měněn procesní tlak a prĤtok 
monomeru. 
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Obr. 31: Hloubkové profily modulu pružnosti tenkých vrstev připravených při rĤzných 
procesních tlacích a prĤtocích 
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V daném případě měřené série (Obr. 31 a Obr. 32) jsou zobrazeny pro názornost pouze 
detaily grafĤ do kontaktní hloubky rovné 200 nm. Protože se však jedná o vrstvy s nízkými 
moduly pružnosti a tvrdosti, maximální kontaktní hloubka při používané síle 10 mN se 
pohybuje od 300 do 700 nm. Měření v těchto kontaktních hloubkách jsou však výrazně 
ovlivněna křemíkovým substrátem, který má modul pružnosti roven 170 GPa. Pro 
vyhodnocení a zjištění hodnot mechanických vlastností vrstev je doporučeno dodržet obecně 
uznávané pravidlo 10 %, které říká, že v 10 % tloušťky vrstvy by mechanické parametry ještě 
neměly být ovlivněny vlastnostmi použitého substrátu [44]. Z toho vyplývá, že u těchto vrstev 
s tloušťkou 1 µm by se tedy vliv substrátu neměl projevit v hloubkách pod 100 nm. Přesto je 
z grafĤ evidentní, že mechanické vlastnosti, především pak hodnoty modulĤ pružnosti jsou 
ovlivněny vlastnostmi substrátu. S využitím modelových simulací [58] byla navržena metoda, 
kdy jsou naměřená data hloubkového profilu extrapolována k nulové kontaktní hloubce 
(povrch vrstvy) [44], např. pomocí polynomu. Takto byly zjištěny z hloubkových profilĤ 
hodnoty modulĤ pružnosti a tvrdosti připravených vrstev plazmových polymerĤ nezatížené 
vlivem substrátu. Výsledné grafy jsou zobrazeny v samostatné kapitole 4.3.3.  
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Obr. 32: Hloubkové profily tvrdosti tenkých vrstev připravených při rĤzných procesních 
tlacích a prĤtocích. 
Na Obr. 32 je možné si povšimnout, že vliv substrátu je na profilu méně patrný než 
v případě závislostí modulĤ pružnosti. Profil má relativně konstantní charakter. Obecně lze 
říci, že v profilech tvrdosti se vliv substrátu projevuje až ve větších hloubkách. 
U hloubkových profilĤ tvrdosti mĤže docházet v kontaktních hloubkách menších než 
45 
 
přibližně třetina poloměru křivosti použitého indentačního hrotu k výrazným poklesĤm 
naměřených hodnot, což mĤže být zpĤsobeno díky nedostatečně vyvinuté plastické zóně 
v materiálu. Tento jev se zde neprojevuje, jelikož hloubkový profil začíná na hodnotách, 
kterou jsou vyšší než je již zmíněná hranice [56].  
4.3.2 Vliv efektivního výkonu na mechanické vlastnosti 
Pro posouzení vlivu efektivního výkonu na mechanické vlastnosti byla připravena 
výkonová série z čistého TVS, kdy byl efektivní výkon pulzního výboje měněn v řadě od 
2 do 150 W. Ostatní podmínky přípravy byly standardní: argonová předúprava při 
kontinuálním výkonu 5 W, depoziční tlak se rovnal 2,7 Pa a prĤtok činil 3,Ř sccm. Byly 
připraveny vrstvy o přibližné tloušťce 1 µm a na nich provedena cyklická nanoindentační 
měření s maximální silou 10 mN. Vyhodnocení probíhalo stejným zpĤsobem, jako bylo 
popsáno v předchozí kapitole 4.3.1 Vyhodnocení nanoindentace.  
Výsledné hodnoty modulĤ pružnosti a tvrdosti získané extrapolací hloubkových profilĤ 
k povrchu jednotlivých vrstev připravených při rĤzných efektivních výkonech jsou zobrazeny 
v souhrnném grafu na Obr. 33.  
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Obr. 33: Graf závislostí modulu pružnosti a tvrdosti na efektivním výkonu pro pp-TVS 
V grafu na Obr. 33 je patrný trend, kdy dochází k postupnému vzestupu mechanických 
vlastností, a to jak modulu pružnosti, tak i tvrdosti v závislosti na použitém efektivním 
výkonu. Modul pružnosti se zvyšuje od 10 GPa až do hodnoty 141 GPa. Tvrdost narĤstá 
od 0,9 až do 16,2 GPa, přičemž zmíněné hodnoty tvrdosti odpovídají tvrdosti DLC materiálĤ 
[60]. Tento nárĤst sledovaných mechanických vlastností se zvyšujícím se efektivním 
výkonem je možné vysvětlit tak, že právě zvyšující se výkon (energetická úroveň plazmatu) 
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zpĤsobuje větší fragmentaci monomeru TVS na vysoce reaktivní radikály, čímž dochází 
k vytvoření hustší sítě vazeb ve vznikající tenké vrstvě. V konečném dĤsledku má daný 
materiál vyšší nejen mechanické vlastnosti ale také míru adheze ke křemíkovému substrátu 
[61], [62]. 
Protože bylo jedním z cílĤ této práce zaměřit se na přípravu vzorkĤ s moduly pružnosti pod 
10 GPa, byl vybrán vzorek, který dosahoval nejnižšího modulu pružnosti ze všech tří 
výkonových sérií připravených z čistého TVS a dvou směsí. U takového vzorku tedy byla 
největší pravděpodobnost dosáhnutí ještě nižšího modulu pružnosti než 10 GPa [59]. Protože 
se jednalo o vzorek připravený při efektivním výkonu 2 W z čistého TVS (E = 10 GPa), byly 
dále připraveny série z čistého monomeru deponované při tomto efektivním výkonu. U těchto 
sérií pak byla měněna frekvence pulzĤ a dále také procesní tlak a prĤtok monomeru. Výsledky 
měření mechanických vlastností těchto sérií jsou zobrazeny v následujících kapitolách 4.3.3 
a 4.3.4. 
4.3.3 Vliv frekvence pulzĤ na mechanické vlastnosti 
Byl studován vliv frekvence pulzĤ během přípravy vrstev na modul pružnosti a také 
tvrdost. Pro tuto studii byly připraveny vzorky z čistého monomeru TVS při efektivním 
výkonu 2 W. Vzorky byly deponovány po standardní argonové předúpravě při depozičním 
tlaku 2,7 Pa a s prĤtokem monomeru 3,Ř sccm. Připravená tloušťka byla opět 1 µm. Pouze 
frekvence pulzĤ byla měněna, a to od 0,4 kHz přes 0,Ř kHz, 1,6 kHz, 3,3 kHz až po 
maximální použitou frekvenci 6,7 kHz.  
Na této sérií vzorkĤ byla opět provedena měření pomocí cyklické nanoindentace se stropní 
silou 1,5 mN a získané střední hodnoty pěti měření hloubkových profilĤ modulĤ pružnosti 
a tvrdosti se směrodatnými odchylkami byly extrapolovány do nulové kontaktní hloubky. 
Výsledné mechanické vlastnosti polymerních vrstev připravených při rĤzných frekvencích 
pulzĤ jsou zobrazeny v souhrnném grafu na Obr. 34.  
Z grafu (Obr. 34) je patrné, že s rostoucí frekvencí dochází k poklesu jak modulu 
pružnosti, tak i tvrdosti polymerních vrstev nadeponovaných při 2 W efektivního výkonu 
z TVS. Pokles modulu pružnosti je od 12,5 GPa až po 7,6 GPa, tvrdost postupně klesá 
od 2,4 GPa až po hodnotu 1,3 GPa. 
Jak již bylo zmíněno v experimentální části, ke změně frekvence pulzĤ dochází změnami 
použitých časĤ ton a toff, kdy je výkon dodáván plazmatu a kdy není. Poměr ton ku toff byl 
zachován, avšak obě hodnoty těchto časĤ byly postupně navyšovány od 30 µs : 120 µs 
(6,7 kHz) až na 500 µs : 2 ms (0,4 kHz). Ostatní hodnoty použitých pulzĤ jsou zaznamenány 
v Tab. T1 na straně P1 a P2. 
Platí, že s rostoucí dobou, po kterou je výkon dodávaný plazmatu, exponenciálně narĤstá 
také koncentrace iontĤ a radikálĤ až do saturace. Naopak při toff tato koncentrace iontĤ 
a radikálĤ exponenciálně klesá z dĤvodu probíhajících rekombinací. Proto je nutné dosáhnout 
dostatečného časového intervalu, během kterého je dodáván výkon plazmatickému výboji, 
čímž dojde k dostatečné fragmentaci monomeru a vzniku vysoce reaktivních aktivovaných 
částic. 
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Obr. 34: Graf závislostí modulu pružnosti a tvrdosti na frekvenci pulzĤ pro pp-TVS vrstvy 
deponované při 2 W efektivního výkonu 
Při nízké fragmentaci monomeru, zachovávají finální fragmenty pĤvodní rozložení 
chemických vazeb, tudíž dochází k vytváření polymeru s nižším stupněm zesítění, což vede 
k celkově nižším mechanickým vlastnostem. Proto při nízké frekvenci došlo při dostatečně 
dlouhé hodnotě ton k vyšší fragmentaci monomeru (vyšší koncentraci malých radikálĤ) 
a ve výsledku ke vzniku více zesítěného polymeru s vyššími mechanickými vlastnostmi než 
v případě vrstev připravených při vyšších frekvencích, kdy pulz, během kterého je dodáván 
výkon plazmatu, byl kratší. Z tohoto dĤvodu je zřejmé, že vrstvy plazmových polymerĤ, 
u kterých byly frekvence pulzĤ postupně zvyšovány, dosahovaly stále nižšího zesítění 
a v konečném dĤsledku  také nižších hodnot modulu pružnosti a tvrdosti. 
Z měření také vyplynulo, že je možné připravit tenké vrstvy deponované při 2 W z TVS 
změnou frekvence pulzĤ generátoru, které dosahují výsledných hodnot modulu pružnosti pod 
10 GPa. Jedná se o dvě nastavení depozičních podmínek. V prvním případě použité frekvence 
pulzĤ 3,3 kHz bylo dosaženo hodnoty modulu pružnosti ř,1 GPa a tvrdosti 1,6 GPa. 
Ve druhém případě pak bylo dosaženo při frekvenci 6,7 kHz modulu pružnosti 7,6 GPa 
a tvrdosti 1,3 GPa. 
4.3.4 Vliv procesního tlaku a prĤtoku na mechanické vlastnosti  
Pro porovnání vlivu procesního tlaku anebo prĤtoku monomeru na mechanické vlastnosti 
vrstev plazmových polymerĤ byly opět zvoleny depoziční podmínky tak, aby bylo možné 
připravit vrstvy s modulem pružnosti pod 10 GPa. Z tohoto dĤvodu byl opět zvolen efektivní 
výkon 2 W a vrstvy o tloušťce 1 µm byly deponovány z čistého monomeru. Mezi změněné 
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parametry patřil procesní tlak a prĤtok. Procesní tlak byl měněn od standardních 2,7 Pa přes 
5,4 Pa, 10,8 Pa až po 21,6 Pa. Dále byl také měněn prĤtok, kdy běžně používaný prĤtok 
3,8 sccm, byl změněn na 1,9 sccm nebo 7,6 sccm. Nebyly připraveny všechny kombinace 
zmíněných procesních tlakĤ a prĤtokĤ z dĤvodu nestability plazmatu, a tudíž nemožnosti 
připravit homogenní vrstvy. Získané hloubkové profily mechanických vlastností byly získány 
opět pomocí cyklické nanoindentace s maximální silou 10 mN, extrapolace těchto profilĤ je 
zobrazena v kapitole 4.3.1. Výsledné hodnoty byly vyneseny do grafĤ v závislosti na 
procesním tlaku, tyto grafy jsou zobrazeny na Obr. 35, který je pro modul pružnosti, a Obr. 
36, na kterém je závislost tvrdosti na procesním tlaku. Z grafĤ na Obr. 35 a Obr. 36 je patrné, 
stejně jako z hloubkových profilĤ zobrazených v kapitole v kapitole 4.3.1, že vliv prĤtoku na 
mechanické vlastnosti není tak výrazný, tudíž pro přípravu vrstev s nižšími mechanickými 
vlastnostmi je vhodnější měnit procesní tlak. 
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Obr. 35: Graf závislosti modulu pružnosti na procesním tlaku pro 2 W pp-TVS vrstvy 
 
Z konstrukčního hlediska je aparatura ů3 navržena jako aparatura s živou pracovní 
elektrodou. V dĤsledku skutečnosti, že pracovní elektroda je od zbytku systému kapacitně 
oddělena, celý systém společně s protielektrodou tvoří z elektrického pohledu kondenzátor. 
Takové uspořádání pak zaručuje, že se systém bude chovat jako elektricky vodivý (vysoce 
vodivý) v oblasti RF signálĤ, zato v oblasti stejnosměrného proudu jako systém izolovaný. 
V dĤsledku nízké relativní mobility iontĤ ve srovnání s elektrony dochází k vytvoření 
potenciálového gradientu mezi pracovní a uzemněnou elektrodou, projevující se jako 
stejnosměrné pole desítek až stovek voltĤ (v literatuře se tento jev označuje výrazy Self-bias, 
nebo předpětí). Ionty v dĤsledku své výrazně větší hmotnosti, a tudíž i většímu momentu 
setrvačnosti nejsou schopny účinně reagovat na pĤsobení RF pole. V případě stabilního 
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DC pole je však situace odlišná a ionty tak mohou získat kinetickou energii danou intenzitou 
vzniklého elektrického pole (funkce intenzity radiofrekvenčního pole tj. výkonu generátoru 
a tlaku v reaktoru), náboje iontu, jeho hmotnosti a celkové mezielektrodové vzdálenosti (doba 
letu přímo souvisí s dobou pĤsobení elektrické síly, a tudíž i s finální kinetickou energií). 
S touto energií pak dopadají na povrch pracovní elektrody [63], [64]. 
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Obr. 36: Graf závislosti tvrdosti na procesním tlaku pro 2 W pp-TVS vrstvy 
S klesajícím tlakem v mezi-elektrodovém prostoru stoupá i hodnota energie dopadajících 
iontĤ [65], [66]. Měřená data v grafech na Obr. 35 a Obr. 36 velmi dobře korelují s trendem 
významnosti iontového bombardu. V případě vyšších tlakĤ je ionty sekundárně dodávaná 
energie vedoucí k modifikaci povrchu (odprášení částic, síťování v dĤsledku sekundárních 
elektronĤ, dodaná tepelná energie povrchu, vznik aktivních center, chemická reakce, …) 
výrazně nižší, což přímo vede k nižším mechanickým vlastnostem vzhledem k nižší 
uspořádanosti (zesítění) vrstvy. V případě nižších hodnot pracovních tlakĤ energie iontĤ 
stoupá, a tak předpokládaně dochází k vyšší modifikaci povrchu v prĤběhu rĤstu vrstvy. 
Měřeními bylo zjištěno, že u všech vzorkĤ s procesním tlakem 5,4 Pa a vyšším bylo dosaženo 
u všech připravených prĤtokĤ hodnot modulĤ pružnosti pod 10 GPa. Díky těmto změnám 
byly získány hodnoty podobné, ale také až dvakrát menší než při změnách frekvence pulzĤ. 
Nejnižších mechanických vlastností dosahoval vzorek deponovaný při tlaku 21,6 Pa a prĤtoku 
1,9 sccm a vzorek připravený s prĤtokem monomeru 3,Ř sccm a procesním tlakem 10,Ř Pa. 
V prvním případě byl modul pružnosti 4,4 GPa a tvrdost 0,29 GPa a u druhého vzorku modul 
pružnosti nabýval hodnot 4,1 GPa a tvrdost byla 0,40 GPa. 
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4.4 Adheze  
4.4.1 Vyhodnocení vrypové zkoušky a mikroskopie atomárních sil 
Vrypová zkouška byla prováděna na vrstvách a tloušťce 0,1 µm pomocí SPM mikroskopu 
se speciální indentační hlavou za použití normálové síly 6 mN (popřípadě 10 mN), hroty byly 
použity dvou typĤ – konosférický (poloměr zakřivení 1 µm), který byl používán standardně, 
a hrot Berkovich (poloměr zakřivení 50 nm) pro zhodnocení vlivu typu indentoru 
na vrypovou zkoušku. 
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Obr. 37: Graf závislosti laterální síly na normálové síle, který je korelován s místem selhání 
adheze na snímku získaného pomocí mikroskopie atomárních sil [62] 
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Jak již bylo zjištěno v předchozí studii, kde byla dokázána dobrá reprodukovatelnost 
výsledkĤ měření na simultánně připravených vzorcích, tak také nezáleží na přesném místě, 
kde byla vrypová zkouška na vzorku provedena [62]. Na každém vzorku tedy byla stanovena 
hodnota kritického normálového zatížení (v grafech uváděno pouze jako kritické zatížení) 
deseti měření, jako stanovovaná míra adheze polymerní vrstvy k substrátu. Posouzení adheze 
pomocí hodnoty kritického normálového zatížení je jen semikvantitativní, avšak postačuje pro 
srovnávací účely. Hodnota kritického normálového zatížení je síla, která se vyhodnocuje 
z naměřených zátěžových křivek a odpovídá první výrazné fluktuaci laterální složky síly, 
která koreluje právě se selháním adheze vrstvy. Ze získaných hodnot kritického normálového 
zatížení byl spočítán aritmetický prĤměr spolu se směrodatnou odchylkou a tyto hodnoty byly 
vyneseny do grafĤ připravených závislostí, a to v programu OriginPro. 
Příklad těchto zátěžových křivek je zobrazen na předložených grafech, jedná se o závislosti 
laterální síly (Obr. 37), normálového posunu hrotu (Obr. 38) a v neposlední řadě také 
frikčního koeficientu (Obr. 39) na normálové síle. Na těchto grafech je znázorněno 
vyhodnocení kritického normálového zatížení pro vzorek deponovaný při 150 W efektivního 
výkonu ze směsi tetravinylsilanu s kyslíkem. Vzorek byl připraven o tloušťce 10ř nm a jeho 
modul pružnosti byl stanoven na 64 GPa. Na Obr. 37 je také znázorněno společně místo 
selhání adheze vrstvy na ůFM snímku v korelaci s naměřenou zátěžovou křivkou. 
  
0,0 1,0 2,0 3,0 4,0 5,0 6,0
0
50
100
150
200
250
No
rm
álo
vý 
po
su
n [
nm
]
Normálová síla [mN]
 
Obr. 38: Graf závislosti normálového posunu na normálové síle [62] 
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Z prĤběhu grafu (Obr. 37), který zobrazuje závislost laterální síly na normálové, je patrný 
náhlý pokles postupně narĤstající laterální síly. V tomto bodě došlo k selhání adheze vrstvy, 
tedy k jejímu oddělení od substrátu. Indentační hrot se v tomto bodě náhle dotknul povrchu 
křemíkového substrátu, do kterého se okamžitě a prudce zabořil. Po tomto prudkém poklesu 
následuje nárĤst laterální síly, který je zapříčiněn tím, že hrot překonával nahromaděný 
materiál ve vrypovém kanálu. Tento prudký pokles následovaný rĤstem laterální síly se dále 
opakuje ještě jednou před skončením vrypové zkoušky. Obdobná situace je k povšimnutí na 
grafu zobrazujícím závislost frikčního koeficientu na normálové síle (Obr. 39), kde taktéž 
dochází k prudkému poklesu frikčního koeficientu a poté jeho opětovného rĤstu. 
Ze všech tří zobrazených závislostí v grafech (Obr. 37 – Obr. 39) vyplývá, že selhání 
adheze, tudíž získaná hodnota kritického normálového zatížení pro tento použitý příklad 
vrstvy 150 W pp-TVS/O2 je rovna 3659 μN. Zároveň si mĤžeme povšimnout, že všechny tři 
zobrazené grafy spolu plně korespondují, tedy získaná hodnota kritického normálového 
zatížení je shodná.    
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 Obr. 39: Graf závislosti frikčního koeficientu na normálové síle [62]  
Ze snímkĤ získaných pomocí ůFM, popřípadě díky profilĤm těchto vrypĤ, bylo možné 
díky těmto zátěžovým křivkám určit přibližné místo, ve kterém došlo k selhání adheze dané 
vrstvy, tato korelace dvou metod je zobrazena na Obr. 37. 
Z těchto grafĤ se zátěžovými křivkami, konkrétně ze závislosti normálového posunu na 
normálové síle na Obr. 38, je v neposlední řadě také možné kontrolovat hloubku, při níž došlo 
k delaminaci vrstvy. Toho je možné dosáhnout, protože hloubka zanoření hrotu je 
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charakterizována normálovým posunem a právě v místě, ve kterém dochází k proškrábnutí až 
na substrát, získáme tuto hodnotu normálového posunu, tedy hloubky. U těchto vrstev se 
většinou jednalo o hloubku, která odpovídala tloušťce vrstvy (kolem 0,1 µm). 
4.4.2 Vliv čistoty substrátĤ na adhezi vrstev  
Vliv čistoty substrátu byl studován, jelikož technologický proces předúpravy slouží nejen 
k očištění substrátĤ, ale také aktivaci povrchu křemíkové podložky. V dĤsledku těchto 
skutečností byl měněn výkon dodávaný výboji nejen argonového, ale i kyslíkového plazmatu. 
Tato předúprava byla prováděna po dobu 10 minut s nastaveným prĤtokem 10 sccm daného 
plynu, kdy byl kontinuálně dodáván výkon. Tento výkon byl měněn od standardně 
používaných 5 W až do hodnoty 200 W. Mezi těmito hodnotami byly použity také výkony 
13 W, 30 W a 80 W. Následně byly připraveny vrstvy plazmových polymerĤ deponované 
z TVS za použití efektivního výkonu rovnému 2 W a 150 W o prĤtoku 3,Ř sccm. 
Na připravených 0,1 µm vzorcích byla provedena vrypová zkouška za použití konosférického 
hrotu s maximální vyvinutou silou 6 mN, výsledný graf těchto předúprav je zobrazen na Obr. 
40.  
Jak mĤžeme vidět v grafu závislosti kritického normálového zatížení na výkonu, který je 
dodáván plazmatu, je patrné, že se změnou výkonu argonové předúpravy nedochází 
k významným změnám hodnoty kritického normálového zatížení. Vliv výkonu na míru 
adheze není prokazatelný, spíše se jedná o odchylky samotného měření vrypové zkoušky. 
U vzorkĤ s argonovou předúpravou a vrstvou 2 W pp-TVS byla střední hodnota této série 
1ř64 ± 46 μN, přičemž rozmezí hodnot se pohybuje od 1Řř3 ± 43 μN do 1řř2 ± 35 μN. 
V případě vzorkĤ deponovaných po kyslíkové předúpravě a následnou depozicí při výkonu 
2 W z čistého TVS je střední hodnota rovna 2234 ± 43 μN, přičemž naměřené hodnoty pro 
jednotlivé vrstvy se pohybují od 2132 ± 4ř μN do 245ř ± Řř μN. Bylo by možné tvrdit nejen 
z těchto hodnot, ale i z grafu (Obr. 40), že kyslíková úprava má větší vliv na očištění 
a částečnou aktivaci substrátu než argonová. Rozsah odchylky vrypové zkoušky je však 
zpravidla větší než v tomto případě, jak je vidět u vzorkĤ pp-TVS deponovaných při 150 W 
efektivního výkonu po obou předúpravách. Mění-li se hodnoty kritického normálového 
zatížení jen v rámci přibližně 10 %, jedná se o akceptovatelný rozsah chyby měření [67]. 
Vrstvy deponované při 150 W efektivního výkonu s argonovou předúpravou mají střední 
hodnotu 3Ř2Ř ± 152 μN, limitní hodnoty jsou 3624 ± 227 μN a 4041 ± 152 μN. Pro tytéž 
vzorky s kyslíkovou předúpravou pak kritické normálové zatížení nabývá hodnoty 
3801 ± 113 μN. Rozmezí těchto hodnot je pak od 347Ř ± 57 μN do 4065 ± ŘŘ μN. Z těchto 
získaných výsledkĤ je možné usuzovat, že hodnota kontinuálně dodávaného výkonu 5 W při 
standardní argonové předúpravě je dostatečná. 
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Obr. 40: Graf závislosti kritického normálového zatížení na výkonu argonové a kyslíkové 
předúpravy pro pp-TVS vrstvy 
4.4.3 Vliv frekvence pulzĤ na adhezi vrstev 
Stejně jako byl studován vliv frekvence pulzĤ vrstev plazmových polymerĤ na mechanické 
vlastnosti, tak byl také studován tento vliv na adhezi, jelikož kritické normálové zatížení mĤže 
být také funkcí mechanických vlastností vrstvy [68]. Byly připraveny vzorky z čistého 
monomeru TVS při efektivním výkonu 2 W a přibližnou tloušťkou 0,1 µm. Samotné depozici 
předcházela standardní argonová předúprava, depoziční tlak byl roven hodnotě 2,7 Pa, prĤtok 
TVS byl nastaven na 3,8 sccm. Nastavené frekvence pulzĤ byly opět 0,4 kHz a dále 0,8 kHz, 
1,6 kHz, 3,3 kHz až nejvyšší použitá frekvence byla 6,7 kHz. PrĤměrné hodnoty kritického 
normálového zatížení spolu se směrodatnými odchylkami získané z deseti měření vrypové 
zkoušky byly vyneseny do grafu (Obr. 41) v závislosti na použité frekvenci pulzĤ. 
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Obr. 41: Graf závislosti kritického normálového zatížení na frekvenci pulzĤ pro pp-TVS 
vrstvy deponované při 2 W efektivního výkonu 
Na grafu (Obr. 41) mĤžeme vidět pět hodnot kritického normálového zatížení pro rĤzné 
frekvence pulzĤ. V předchozím odstavci bylo zmíněno, že na míru adheze mohou mít také 
vliv mechanické vlastnosti, které se mění pro tyto vzorky připravené s rĤznou frekvencí pulzĤ 
(mechanické vlastnosti těchto vrstev jsou v kapitole 4.3.3). Zřejmě je však tato změna 
mechanických vlastností nedostatečná na to, aby se výrazně projevila na hodnotách kritického 
normálového zatížení. Střední hodnota kritického normálového zatížení této série je 
1989 ± 66 µN. Nejnižší hodnota je pak 1ŘŘ6 ± ř5 µN pro frekvenci pulzĤ 0,4 kHz a nejvyšší 
pro 3,3 kHz s hodnotou 2126 ± Řř µN. Všechna tato měření pouze oscilují kolem střední 
hodnoty této série a odchylky od ní jsou zpĤsobeny pouze vzniklou nejistotou měření vrypové 
zkoušky. Vliv frekvence pulzĤ na míru adheze připravených vrstev 2 W pp-TVS je tedy 
zanedbatelný. 
4.4.4 Vliv efektivního výkonu a posouzení vlivu typu indentoru na adhezi vrstev 
Efektivní výkon použitý během depozice patří obecně mezi faktory, které mohou mít vliv 
na adhezi připravených vrstev, proto byly připraveny následující výkonové série. Jednalo se 
opět o série deponované z čistého TVS a také obou směsí, a to tetravinylsilanu s argonem 
a kyslíkem. Efektivní výkon použitý při depozicích těchto tří sérií byl zvyšován od 2 W přes 
10 W, 25 W a dále 75 W až na maximální použitý výkon 150 W. Byly použity standardní 
podmínky: argonová předúprava, depoziční tlak byl roven hodnotě 2,7 Pa, celkový prĤtok 
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čistého TVS nebo směsných plynĤ byl 3,Ř sccm a připravená přibližná tloušťka opět 0,1 µm 
(viz. Tab. T1 v Příloze na straně P1 a P2).  
Na vzorcích byla provedena vrypová zkouška nejen standardně používaným 
konosférickým hrotem (1 µm), ale také hrotem Berkovich (50 nm). Jak již bylo zmíněno, 
kritické normálové zatížení není pouze ovlivněno adhezí mezi vrstvou a substrátem, ale je 
také funkcí poloměru zakřivení hrotu. V případě použití hrotu Berkovich je také významným 
parametrem orientace hrotu vzhledem ke směru laterálního pohybu [68]. V případě těchto 
měření byl hrot natočen tak, jak je zobrazeno níže na ůFM snímku (Obr. 42). Díky těmto 
výsledkĤm mohl být zhodnocen vliv typu indentoru na stanovení adheze tenkých vrstev. 
Získané hodnoty kritického normálového zatížení spolu se směrodatnými odchylkami pro 
oba typy hrotĤ byly vyneseny do grafĤ v závislosti na efektivním výkonu pro všechny tři 
výkonové série, které jsou zobrazeny pro přehlednost jednotlivě na následujících obrázcích 
(Obr. 43 – Obr. 45).  
 
 
Obr. 42: Topografický snímek získaný pomocí AFM zobrazující orientaci hrotu Berkovich, 
šipka naznačuje směr provedení vrypu 
V grafu na Obr. 43 mĤžeme vidět závislost kritického normálového zatížení na efektivním 
výkonu pro plazmové polymery deponované z čistého TVS. V tomto grafu je patrný trend pro 
hodnoty získané pomocí měření oběma typy indentorĤ, kdy dochází spolu se zvyšujícím se 
efektivním výkonem ke zvyšování hodnot kritického normálového zatížení, a tedy míry 
adheze. Tento nárĤst se projevuje až do hodnoty 75 W efektivního výkonu, který lze pro oba 
případy považovat za jisté maximum. Vrstva deponovaná při vyšším efektivním výkonu 
(150 W) vykazuje pro konosférický hrot pouze mírný pokles, kdy se tato změna jeví poměrně 
nevýrazná. Stejně tak v případě tohoto hrotu je možné se domnívat, že vypočítané střední 
hodnoty kritického normálového zatížení se pro výkony vyšší než 25 W mění přibližně jen 
v rámci 10 %, což je hodnota rozsahu chyb měření akceptovatelná pro vrypovou zkoušku 
[67].  
V případě hrotu Berkovich došlo u vrstvy 150 W pp-TVS k výraznějšímu poklesu, který se 
však pohybuje v akceptovatelném rozsahu chyb vrypové zkoušky, a jedná se pravděpodobně 
o nevýraznou změnu. Prudký nárĤst hodnot kritického normálového zatížení v obou 
případech u této série mĤže být zpĤsoben v dĤsledku většího použitého výkonu, který má vliv 
na fragmentaci monomeru. Větší fragmentací dochází i k většímu zesítění, v konečném 
dĤsledku se tyto faktory projeví ve zvýšení mechanických vlastností – modulu pružnosti, 
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který má vliv na míru adheze. Je možné říci, že trend je v obou případech přibližně 
korespondující, i když u vzorku 25 W je možné si povšimnout, že došlo k výrazné změně 
hodnoty kritického normálového zatížení. 
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Obr. 43: Graf závislosti kritického normálového zatížení na efektivním výkonu pro pp-TVS 
vrstvy 
Graf na Obr. 44 ukazuje, že zde patrně není žádný prokazatelný trend. V případě použitého 
konosférického hrotu se pravděpodobně jedná pouze o nevýznamné změny v rámci chyb 
měření, což také dokazovaly ůFM snímky vrypĤ s velice podobnou topografií těchto vrypĤ 
i samotné prĤběhy zátěžových křivek vrypové zkoušky.  
Z měření provedených hrotem Berkovich (50 nm), bylo částečně potvrzeno, že vrstvy pp-
TVS/ůr dosahují s rostoucím efektivním výkonem přibližně stejné hodnoty kritického 
normálového zatížení. Výrazněji se však odchyluje hodnota kritického normálového zatížení 
vzoru 25 W, který byl měřen hrotem Berkovich. Tento fakt mĤže být zpĤsoben tím, že právě 
tento vzorek dosahuje nejvyšší hodnoty modulu pružnosti z této série (Obr. 46). 
Vrstvy této série dosahují vyššího zesítění již při nižším použitém efektivním výkonu 
na rozdíl od vrstev pp-TVS, k čemuž zřejmě dochází vlivem bombardování vrstvy v prĤběhu 
depozice urychlenými argonovými ionty na živé elektrodě. Tím pádem vrstvy pp-TVS/Ar 
dosahují vyšších hodnot kritického normálového zatížení než vrstvy z čistého TVS. Toho je 
možné si také povšimnout u hodnot modulu pružnosti pro vrstvy pp-TVS/ůr deponované při 
výkonech 2 W až 25 W, na rozdíl od vrstev pp-TVS připravených při stejných výkonech. 
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Vyšší výkony pp-TVS/ůr dosahují nižších hodnot vĤči pp-TVS jak kritického normálového 
zatížení, tak i modulu pružnosti. To je možné pravděpodobně vysvětlit pórovitostí těchto 
vrstev, která má výrazný vliv na kritické normálové zatížení. Obecně sice u vrstev 75 W 
a 150 W dochází k vyššímu zesítění, ale vlivem zmíněné pórovitosti zde dochází k poklesu 
míry adheze vĤči pp-TVS. U vzorku připraveného při efektivním výkonu 150 W je opět 
možný vliv modulu pružnosti této vrstvy i vnitřního pnutí v této vrstvě na kritické normálové 
zatížení. Vyjma výraznější změny u vzorku deponovaného při 25 W je trend v obou případech 
opět přibližně zachován. 
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Obr. 44: Graf závislosti kritického normálového zatížení na efektivním výkonu pro pp-
TVS/Ar vrstvy 
Taktéž vrstvy plazmových polymerĤ ze směsi TVS s kyslíkem byly podrobeny vrypové 
zkoušce, jejíž výsledky jsou zobrazeny na (Obr. 45). Při studii prováděné pomocí standardně 
používaného konosférického hrotu dosáhla hodnota kritického normálového zatížení maxima 
u vzorku deponovaného při 10 W. Následně tato hodnota pozvolna klesá s rostoucím 
efektivním výkonem prakticky lineárně.  Hodnota kritického normálového zatížení je pro 
vzorky 10 W až 75 W nejvyšší ze všech měřených vzorkĤ připravených vrstev. Jak mĤžeme 
vidět, dochází zde ke skokovému nárĤstu hodnoty kritického normálového zatížení mezi 
vzorkem 2 W a 10 W. Tento prudký nárĤst mĤže souviset s modulem pružnosti, u kterého 
také došlo ke skokovému nárĤstu (Obr. 46). Vzorek připravený při 2 W dosahuje stejně jako 
vzorek 2 W pp-TVS/ůr vyšší hodnoty kritického normálového zatížení než vzorek 2 W pp-
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TVS v dĤsledku vyššího zesítění, které se projevuje u všech vzorkĤ z této série jak zvýšenými 
mechanickými vlastnostmi, tak adhezí. Pokles hodnoty kritického normálového zatížení 
u vzorku deponovaného při 150 W mĤže souviset opět s vyšším vnitřním pnutím, což bude 
předmětem další studie. 
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Obr. 45: Graf závislosti kritického normálového zatížení na efektivním výkon pro pp-TVS/O2 
vrstvy 
Měření s použitím hrotu Berkovich opět do jisté míry kopírují trend získaný měřeními 
s konosférickým hrotem a platí zde stejné vlivy, jako je zesítění, mechanické vlastnosti 
a vnitřní pnutí, stejně jako pro měření získaná pomocí konosférického měření. Hodnoty pro 
vzorky 10 W a 25 W však nebyly určeny a nebylo možné je získat, jelikož pomocí indentační 
hlavy nelze použít větší normálové zatížení než 10 mN, které by delaminaci mohlo zpĤsobit. 
Tyto body nejsou v grafu zaneseny (Obr. 45), v jejich případě se jedná pouze o naznačený 
pravděpodobný trend. DĤvodem mĤže být to, že vrstvy, které jsou deponované při 10 W 
a vyšších výkonech se strukturně podobají SiO2, což zpĤsobuje lepší kompatibilitu a velmi 
dobré provázání vazbami mezi tenkou vrstvou a křemíkovým substrátem. ůvšak u výkonĤ 
vyšších než 10 W se předpokládá pórovitost materiálu, jelikož zde dochází k zapouzdření 
unikajícího oxidu uhličitého během depozice, jak je patrno z FTIR spekter [69]. Přesto díky 
vysoké kompatibilitě vrstvy se substrátem nedošlo pravděpodobně k delaminaci dvou 
zmíněných vrstev (10 W a 25 W) a hrot pronikl až na substrát bez detekovatelného porušení. 
Pro určení míry adheze by bylo nutné vyvinout vyšší normálové zatížení, které není s tímto 
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zařízením možné. MĤžeme si také povšimnout, že ostatní získané hodnoty pro vzorky 2 W, 
75 W a 150 W jsou nižší než při použití konosférického hrotu, přesto lze tvrdit, že do jisté 
míry se jedná o korespondující trendy. 
Ze získaných dat vyplývá, že výsledky spolu částečně korelují a získané trendy jsou 
přibližně zachovány, přesto vliv použitého indentoru na vrypovou zkoušku je poměrně 
významný. Výhodou standardně používaného konosférického hrotu je jeho geometrie. 
Protože se jedná o poměrně tupý indentor (1 µm), nedochází při jeho používání k tak 
výraznému opotřebení jak u hrotu Berkovich. Konosférický hrot disponuje zakončením 
kulovým vrchlíkem, zatímco u hrotu Berkovich se jedná o ostrý jehlan s poloměrem křivosti 
vrcholu cca 50 nm. U hrotu Berkovich nastává v dĤsledku geometrie tohoto indentoru také 
vliv jeho orientace proti směru laterárního pohybu, tj. zda bude hrot pronikat do vrstvy svou 
hranou nebo plochou mezi dvěma hranami, čímž budou přímo ovlivněny i výsledky měření. 
Dalším významným faktorem ovlivňujícím měření mohou být mechanické vlastnosti vrstev, 
protože hrot Berkovich pĤsobí zpočátku menší plochou, a tedy menším tlakem v laterálním 
směru na vrstvu, snadněji prostupuje do vrstvy, čímž zpĤsobuje pravděpodobně menší 
rozrušení vrstvy a její odloupávání než konosférický hrot. V neposlední řadě díky 
konosférickému hrotu bylo možné změřit všechny vzorky, což neplatí pro indentor Berkovich, 
a tudíž se konosférický hrot zdá z praktického hlediska výhodnější, a to v mnoha směrech. 
Jelikož je zjištěná veličina kritického normálového zatížení brána jako míra adheze pro 
srovnávací účely jedná se o semikvantitativní analýzu vrypové zkoušky a pro toto posouzení 
je možné brát výsledky získané indetorem Berkovich za dostatečné. 
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Obr. 46: Graf závislosti modulu pružnosti plazmových polymerĤ na efektivním výkonu [62] 
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4.4.5 Vliv stárnutí vrstev na jejich adhezi a reprodukovatelnost vrypové zkoušky 
Mezi další významný faktor, který mĤže mít vliv na adhezi vrstvy k substrátu, je právě 
stárnutí vrstev, jelikož u těchto vrstev mĤže docházet k modifikaci, a to v dĤsledku probíhající 
postdepoziční oxidace. Vzorky byly vystaveny stárnutí v exsikátoru při laboratorní teplotě 
mezi 20 °C až 25 °C, relativní vlhkosti (5 % až 40 %) a atmosférickému tlaku. Aby bylo 
možné postihnout tento vliv stárnutí na míru adheze, bylo připraveno šest vzorkĤ. Jednalo se 
o 0,1 µm vrstvy deponované z čistého TVS a obou směsí, přičemž použitý efektivní výkon 
byl vždy 2 W a 150 W, předúprava, depoziční tlak i prĤtok byly standardní. Tato měření byla 
prováděna po dobu 850 dnĤ, přičemž jako první den byl brán v potaz den následující po dni 
depozice, kdy došlo k vyzvednutí vzorku z vakua. O této skutečnosti bylo již pojednáno dříve 
v kapitole 3.2.2. Pro posouzení vlivu stárnutí nebyla stanovována pouze hodnota kritického 
normálového zatížení, ale také hodnota frikčního koeficientu. Získané hodnoty byly 
zpracovány a následně tyto střední hodnoty spolu se směrodatnými odchylkami byly 
vyneseny do grafĤ jednotlivých závislostí. Tyto grafy časových závislostí jsou zobrazeny na 
Obr. 47 pro kritické normálové zatížení a na Obr. 48 pro frikční koeficient. 
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Obr. 47: Graf závislosti kritického normálového zatížení na čase 
Z grafu na Obr. 47, který zobrazuje časovou závislost kritického normálového zatížení, je 
zřejmé, že v prĤběhu měření trvajícího Ř50 dní nebyla pozorována degradace těchto vzorkĤ 
ani změny ve vrstvě (změny na rozhraní mezi vrstvou a substrátem), které by měly 
prokazatelný vliv na sledovanou hodnotu kritického normálového zatížení. Naměřené 
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hodnoty pro kritické normálové zatížení u jednotlivých vzorkĤ se pouze pohybují blízko 
středních hodnot v rámci odchylky měření. Vypočítané střední hodnoty spolu se 
směrodatnými odchylkami jsou zobrazeny v Tab. 3. Pouze vzorek, který byl deponován ze 
směsi TVS a argonu při 2 W efektivního výkonu, vykazuje jisté změny, kdy během 
posledních měření (cca od stého dne) dochází k mírnému nárĤstu hodnot kritického 
normálového zatížení. Přesto tato změna bude zřejmě zpĤsobena pouze vyššími nejistotami 
měření, čemuž také nasvědčují vyšší hodnoty směrodatných odchylek. Měření této časové 
závislosti bude probíhat i nadále a poté bude možné přesněji potvrdit nebo vyvrátit tyto 
případné změny. Je možné říci, že vrstvy po celou dobu, kdy probíhala tato studie, vykazují 
konstantní míru adheze k substrátu a nedochází k degradaci vrstev, která by zpĤsobovala 
jejich porušení či delaminaci. 
Tab. 3: Přehled středních hodnot a směrodatných odchylek kritického normálového zatížení 
vzorkĤ tenkých vrstev plazmových polymerĤ měřených v čase 
Vrstva pp Efektivní výkon Střední hodnota Směrodatná odchylka 
TVS 2 W 2007 127 
TVS 150 W 3725 217 
TVS/Ar 2 W 4132 117 
TVS/Ar 150 W 3696 148 
TVS/O2 2 W 2493 112 
TVS/O2 150 W 3641 96 
 
Časová závislost frikčního koeficientu je zobrazena v grafu na Obr. 48. Z grafu je patrné, 
že výsledné frikční koeficienty těchto pozorovaných vzorkĤ dosahují hodnot od 0,08 do 0,20. 
U vzorku 2 W pp-TVS je možné si povšimnout pozvolného nárĤstu hodnot frikčního 
koeficientu, což mĤže být pravděpodobně zpĤsobeno právě v dĤsledku postdepoziční oxidace. 
Vrstva pp-TVS/ůr připravená při 2 W efektivního výkonu pravděpodobně pouze osciluje 
kolem střední hodnoty a odchylky od ní jsou pouze změny v rámci chyb měření, které jsou ve 
skutečnosti zřejmě vyšší, než naznačují chybové úsečky. Vzorek 2 W pp-TVS/O2 vykazuje 
stále konstantní hodnoty frikčního koeficientu po celou dobu měření, vrstva je velice stabilní 
díky složení z SiO2. Totéž platí pro vrstvu 150 W pp-TVS/O2, která dosahuje podobných 
hodnot frikčního koeficientu, avšak během měření došlo 220. den k propadu a následnému 
rĤstu frikčního koeficientu při dalších měření. Tento výraznější trend je možné pozorovat 
stejně tak u ostatních dvou vzorkĤ deponovaných při 150 W, přesto tyto změny 
pravděpodobně souvisí s podstatně vyššími nejistotami samotného měření. Je možné se 
domnívat, že na měření frikčního koeficientu vrstev připravených při vyšším efektivním 
výkonu mají podstatnější vliv změny prostředí, jako je například vlhkost, ta však nebyla 
kontrolována. Dalším vlivem ovlivňující tato měření mĤže být fakt, že mezi posledními třemi 
měřeními došlo vždy k výměně hrotu, a i když se jedná o konosférický hrot, mĤže u něj dojít 
ke změně geometrie v dĤsledku opotřebení. Změnou orientace hrotu mohlo pak dojít ke 
změně poměru mezi laterální a normálovou silu, tedy frikčního koeficientu. 
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Obr. 48: Graf závislosti frikčního koeficientu na čase 
4.4.6 Topografie provedených vrypĤ  
Mikroskopie atomárních sil sloužila pro skenování provedených vrypĤ za účelem získání 
informací o charakteru porušení vrstvy a delaminace. Pomocí ůFM byly získány nejen 
topografické snímky, ale i snímky amplitudové. Získané topografické mapy byly korelovány 
se zátěžovými křivkami, které byly získány vrypovou zkouškou. Díky určené hodnotě 
kritického normálového zatížení spolu se známou délkou vrypu (10 µm) bylo následně možné 
určit na ůFM snímcích přibližné místo, ve kterém došlo k selhání adheze.  Ukázka této 
korelace spolu s vyhodnocením vrypové zkoušky byla zobrazena v kapitole 4.4.1. 
Pro přesnější určení místa selhání adheze byly také použity hloubkové profily vrypu, 
na snímcích je místo selhání adheze zobrazeno čarou kolmou na vryp. 
Následující obrázky (Obr. 49 – Obr. 51) zobrazují získané topografické snímky vybraných 
vrypĤ. Jedná se o viditelné části vrypĤ pro tenké vrstvy plazmových polymerĤ deponovaných 
při efektivním výkonu 2 W z čistého monomeru TVS a obou směsí, přičemž vždy horní 
snímek (A) patří vrypu provedenému konosférickým indentorem a spodní (B) hrotem 
Berkovich. Zpravidla není možné vidět počáteční fázi vrypu, jelikož po odlehčení indentoru 
se obnovuje zdeformovaná vrstva v dĤsledku elastických vlastností těchto vrstev. Z toho 
vyplývá, že zobrazený vryp dosahuje často menší délky než nastavené délky 10 μm, přesto 
snímky často bývají podstatně delší, což je zpĤsobeno vyhrnutím materiálu vrstvy 
z vrypového kanálu na konci vrypu. ůmplitudové snímky, které ukazují vrypy plastičtěji, jsou 
zdokumentovány v Příloze na Obr. O1 – Obr. O3. 
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Na následujícím obrázku (Obr. 49) si mĤžeme povšimnout výrazně odlišného charakteru 
porušení vrstvy 2 W pp-TVS při použití dvou rĤzných indentorĤ. Při použití konosférického 
hrotu je zde patrné postupné odlupování této vrstvy, což je možné pozorovat přibližně v délce 
tří čtvrtin dráhy vrypu. Vryp je poměrně hluboký a v místě skončení vrypové zkoušky 
dosahovala hloubka přibližně 100 nm.  
Naopak vryp provedený hrotem Berkovich je bez výrazného porušení vrstvy v okolí vrypu 
a bez projevĤ viditelné delaminace. Přesto k selhání adheze došlo v tomto případě při nižší 
hodnotě kritického normálového zatížení, což je pravděpodobně zpĤsobeno geometrií tohoto 
hrotu, který je ostrý (50 nm) a snadněji prostupoval touto vrstvou bez odlupování vrstvy 
postupně až na substrát. V dĤsledku této geometrie také došlo až k prĤniku tohoto hrotu do 
substrátu, přičemž největší hloubka vrypu je rovna přibližně 130 nm. Celý tento vryp se jeví 
hlubší. Na konci dráhy tohoto vrypu je možné si všimnout vyhrnutého materiálu z vrypového 
kanálu s výškou až 1 μm.  
  
 
Obr. 49: ůFM snímky topografie vrypĤ vrstvy 2 W pp-TVS:  
A – Vryp provedený konosférickým hrotem 
B – Vryp provedený hrotem Berkovich 
Topografické snímky vrypĤ vrstvy 2 W pp-TVS/Ar jsou zobrazeny na Obr. 50. Již na první 
pohled je zřejmý rozdíl v topografii vrypĤ. V případě použitého konosferického hrotu je 
A 
B 
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možné si povšimnout toho, že v prĤběhu vrypu nedochází k žádnému patrnému odloupávání 
této vrstvy plazmového polymeru, stejně tak se zde nevyhrnuje materiál z vrypového kanálu 
ani v prĤběhu ani na konci vrypu. I ke konci vrypu je jeho dráha poměrně úzká, šířka se 
pohybuje do 0,7 μm. Maximální hloubka tohoto vrypu ke konci vrypové zkoušky dosahuje 
hodnot kolem 25 nm, což znamená, že u této vrstvy došlo díky elastickým vlastnostem 
k částečnému uzavření vrypu. Ze snímku, stejně jako z hloubkových profilĤ, je patrné mírné 
vyhrnutí materiálu vrstvy kolem tohoto vrypu, avšak vyhrnutý materiál dosahuje pouze 
několika jednotek nanometrĤ. Z tohoto vrypu není patrná delaminace ani větší porušení vrstvy 
při provádění vrypové zkoušky konosférickým hrotem. 
Vryp získaný měřením vrypové zkoušky s hrotem Berkovich vykazuje výrazné rozrušení 
vrstvy především v druhé polovině vrypu. Dochází zde k vyhrnování materiálu z vrypového 
kanálu v jeho prĤběhu i na konci vrypu. Vyhrnutý materiál dosahuje přibližně výšky až 
0,5 μm, k prvnímu vyhrnutí dochází v místě, kde selhala adheze vrstvy. Proti konosférickému 
hrotu je zde maximální šířka vrypu kolem 1,1 μm, stejně jako u vrstvy pp-TVS měření tímto 
hrotem zde došlo k výraznému prĤniku hrotu a k proškrábnutí až substrátu (maximální 
hloubka vrypu je přibližně 150 nm). I přes velice rozdílné topografie vrypĤ získané díky 
dvěma rozdílným indentorĤm vykazuje tato vrstva naprosto shodné hodnoty kritického 
normálového zatížení získané vrypovou zkouškou. 
 
 
 
Obr. 50: ůFM snímky topografie vrypĤ vrstvy 2 W pp-TVS/Ar: 
A – Vryp provedený konosférickým hrotem 
B – Vryp provedený hrotem Berkovich 
A 
B 
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Na Obr. 51 jsou zobrazeny ůFM snímky vrstvy plazmového polymeru 2 W směsi TVS 
a kyslíku pro měření získaná oběma hroty. V případě konosférického hrotu je zde patrné 
výrazné porušení této vrstvy. Je možné tvrdit, že tento snímek vykazuje nejvyšší míru 
porušení ze všech zobrazených snímkĤ v této kapitole 4.4.6. Rozsáhlejší rozrušení 
a odprýskávání vrstvy vykazovala také vrstva 2 W pp-TVS měřena konosférickým hrotem, 
nikoliv však v takové míře.  MĤžeme si také povšimnout, že v místě selhání adheze došlo 
k náhlému vyhrnutí materiálu, naopak v prĤběhu vrypu se objevil tento jev již v menší míře, 
docházelo spíše k praskání, odlamování a odlupování malých úlomkĤ této vrstvy. Ze snímku 
a také z profilĤ je zjevná poměrně velká hloubka vrypu, která se pohybuje stále kolem 100 nm 
a více, nedochází zde k částečnému uzavření na rozdíl od vrstvy pp-TVS/ůr měření stejným 
hrotem, což mĤže svědčit o menších elastických vlastnostech této vrstvy pp-TVS/O2. 
 
Obr. 51: ůFM snímky topografie vrypĤ vrstvy 2 W pp-TVS/O2:  
A – Vryp provedený konosférickým hrotem 
B – Vryp provedený hrotem Berkovich 
Vryp provedený indetorem Berkovich pro tuto vrstvu má velice podobný charakter jako 
vryp ve vrstvě 2 W pp-TVS totožným hrotem, stejně tak bylo dosaženo velmi podobných 
hodnot kritického normálového zatížení. Na rozdíl od vrypu provedeného konosférickým 
A 
B 
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hrotem v tomto případě nedochází k výraznému porušení vrstvy. Po bocích vrypu dochází 
k mírnému praskání vrstvy, nikoliv však k odlupování a odlamování. Na konci vrypu je 
možné sledovat vyhrnutý materiál z vrypového kanálu dosahující výšky až přibližně 0,4 μm, 
stejný jev se v malém množství se několikrát opakuje v prĤběhu vrypu. V prĤběhu vrypu 
došlo za tímto indetorem k jeho částečnému uzavření především v jeho počátečních fázích, 
což je nepochybně zpĤsobeno jeho geometrií, kdy prošla vrstvou ostrá špička hrotu bez 
výrazného porušení vrstvy. V dalším prĤběhu vrypu již došlo k výraznějšímu rozrušení vrstvy 
a jeho maximální hloubka dosahuje přibližně až 145 nm. Opět v tomto případě došlo 
k prĤniku hrotu až do substrátu. 
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5 ZÁVĚR 
V teoretické části předložené diplomové práce byla provedena rešerše z oblasti přípravy 
tenkých vrstev se zaměřením na techniku plazmochemické depozice z plynné fáze (PECVD). 
V následující části byly přiblíženy principy měření a vyhodnocování mechanických vlastností 
pomocí nanoindentace, mikroskopie atomárních sil (ůFM), která sloužila ke studování 
povrchové topografie organokřemičitých polymerĤ. V neposlední řadě se zabývá 
problematikou adheze a posouzením její míry s využitím vrypové zkoušky.  
V experimentální části práce byla popsána depoziční aparatura sloužící pro přípravu vrstev 
spolu s depozičními podmínkami a také postup přípravy a měření jednotlivými 
charakterizačními technikami. V rámci této části práce byly charakterizovány tenké vrstvy, 
připravené metodou chemické depozice z plynné fáze na plošné křemíkové substráty za 
rĤzných depozičních podmínek z čistého TVS a dvou směsí, s argonem a kyslíkem. Vybrané 
vzorky byly podrobeny nanoindentačním měřením a vrypové zkoušce za účelem získání 
hodnot modulu pružnosti, tvrdosti a kritického normálového zatížení jako míry adheze. Byly 
získány topografické snímky nejen povrchĤ vzorkĤ, ale i provedených vrypĤ pomocí 
mikroskopie atomárních sil za účelem posouzení drsnosti povrchĤ a u vrypĤ ke zhodnocení 
porušení vrstev či jejich delaminace.  
Cílem této práce bylo charakterizovat povrchovou topografii, mechanické vlastnosti 
a adhezi vybraných tenkých vrstev a na základě těchto měření posoudit jejich vztah 
k depozičním podmínkám. Zvláštní pozornost byla věnována charakterizaci vrstev s modulem 
pružnosti pod 10 GPa. U vrypové zkoušky byl také zhodnocen vliv typu indentoru na získané 
výsledky měření.  
Bylo zjištěno, že vrstvy připravené v pulzním režimu vykazují jemně zrnité struktury 
s RMS drsností kolem 1 nm. Tyto vrstvy byly dále charakterizovány za účelem stanovení 
jejich mechanických vlastností a míry adheze k substrátu. 
U výkonové série (2 W – 150 W) tenkých vrstev deponovaných z čistého TVS bylo 
zjištěno, že modul pružnosti se zvyšoval spolu s efektivním výkonem od 10 GPa až do 
hodnoty 141 GPa a tvrdost narĤstala od 0,9 až do 16,2 GPa. Tento trend je možné vysvětlit 
tak, že právě zvyšující se výkon zpĤsobuje vyšší koncentraci radikálĤ, a tím dochází 
k vyššímu zesítění plazmového polymeru, což zvyšuje mechanické vlastnosti. 
Byly připraveny vzorky z TVS při efektivním výkonu 2 W se změnou frekvence pulzĤ 
(0,4 kHz – 6,7 kHz). Z měření vyplynulo, že s rostoucí frekvencí dochází k postupnému 
poklesu jak modulu pružnosti (12,5 GPa – 7,6 GPa), tak i tvrdosti připravených vrstev 
(2,4 GPa – 1,3 GPa). DĤvodem poklesu mechanických vlastností s rostoucí frekvencí je vznik 
méně zesítěného polymeru s nižšími mechanickými vlastnostmi, který vzniká při vysoké 
frekvenci z dĤvodu nedostatečně dlouhé hodnoty ton a tím i nižší fragmentace monomeru. 
Byly připraveny dva vzorky s modulem pružnosti pod 10 GPa, a to při použité frekvenci 
pulzĤ 3,3 kHz (E = 9,1 GPa, H = 1,6 GPa) a frekvenci pulzĤ 6,7 kHz (E = 7,6 GPa, 
H = 1,3 GPa). 
Byla charakterizována série deponovaná při 2 W se změnou depozičního tlaku (2,7 Pa –
 21,6 Pa) a prĤtoku čistého TVS (1,9 sccm – 7,6 sccm). Měřeními bylo zjištěno, že všechny 
vzorky s procesním tlakem 5,4 Pa a vyšším dosáhly u všech připravených prĤtokĤ hodnot 
modulĤ pružnosti pod 10 GPa. Nejnižších mechanických vlastností dosahoval vzorek 
deponovaný při tlaku 21,6 Pa a prĤtoku 1,ř sccm (E = 4,4 GPa, H = 0,29 GPa) a vzorek 
připraven s prĤtokem monomeru 3,Ř sccm a procesním tlakem 10,Ř Pa (E = 4,1 GPa, 
H = 0,4 GPa). Získaný trend je možné vysvětlit tak, že v případě nižších hodnot pracovních 
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tlakĤ energie iontĤ dopadajících na pracovní elektrodu stoupá, a tak dochází k vyšší 
modifikaci (zesítění) povrchu v prĤběhu rĤstu vrstvy, a tím i rĤstu mechanických vlastností. 
Na substráty předupravené v doutnavém výboji argonu a kyslíku při dodaném výkonu 
(5 W – 200 W) byly připraveny vrstvy deponované z TVS za použití efektivního výkonu 
rovnému 2 W a 150 W. Ze získaných výsledkĤ je možné usuzovat, že hodnota kontinuálně 
dodávaného výkonu 5 W při standardní argonové předúpravě je dostatečná a změny hodnoty 
kritického normálového zatížení jsou pouze změny v rámci chyb měření. 
Vzorky 2 W TVS se změnou frekvence pulzĤ (0,4 kHz – 6,7 kHz) byly studovány za 
účelem posouzení míry adheze. Bylo zjištěno, že střední hodnota kritického normálového 
zatížení této série je 1řŘř ± 66 µN v rozmezí od 1ŘŘ6 ± ř5 do 2126 ± Řř µN. Vliv frekvence 
pulzĤ na míru adheze připravených vrstev 2 W pp-TVS je tedy zanedbatelný. 
Kritické normálové zatížení získané pomocí konosférického hrotu u vrstev pp-TVS (2 W – 
150 W) se mění přibližně od 2,0 mN (2 W a 10 W), dále prudce narĤstá k hodnotě 3,ř mN 
(25 W) a dále osciluje mezi 3,Ř mN až 4,2 mN pro výkony 25 W – 150 W. Pro stejný hrot 
u vrstev pp-TVS/ůr bylo zjištěno, že kritické normálové zatížení prakticky nezáleží na 
použitém výkonu (2 W – 150 W) a pouze osciluje přibližně kolem hodnoty 3,5 mN. Pro 
vrstvy připravené ze směsi TVS a kyslíku se kritické normálové zatížení mění přibližně od 
2,6 mN (2 W), následně prudce narĤstá na hodnotu 6,5 mN (10 W) a poté s rostoucím 
efektivním výkonem postupně klesá k 3,7 mN (150 W). 
Pomocí vrypové zkoušky za použití hrotu Berkovich u vrstev pp-TVS pozvolna narĤstala 
hodnota kritického normálového zatížení od 1,1 mN (2 W) až po 1,6 mN (25 W) a dále došlo 
k prudkému nárĤstu na hodnotu 6,Ř mN (75 W) následovaného poklesem na 5,6 mN (150 W). 
Vrstvy deponované ze směsi TVS a argonu vykazovaly prakticky shodné hodnoty oscilující 
kolem 4,0 mN pro všechny výkony, vyjma vzorku připraveného při 25 W s hodnotou 
kritického normálového zatížení 5,5 mN. Kritické normálové zatížení vrstev pp-TVS/O2 
narĤstalo prudce od 1,2 mN (2 W) do hodnot vyšších než dovoluje rozsah přístroje (10 mN) 
pro výkony 10 W a 25 W. Následoval pokles na 4,6 mN (75 W) a 3,0 mN pro 150 W.  
Ze získaných dat vyplývá, že výsledky spolu částečně korelují a získané trendy jsou 
přibližně zachovány, přesto vliv použitého indentoru na vrypovou zkoušku je poměrně 
významný. Z hlediska použití je vhodnější hrot konosférický, u kterého odpadá vliv orientace 
hrotu ve směru laterálního pohybu. Díky tomuto hrotu bylo také možné získat hodnoty 
kritického normálového zatížení všech vzorkĤ. Přesto pro srovnávání míry adheze získané 
pomocí vrypové zkoušky je možné brát výsledky získané indetorem Berkovich za dostatečné. 
Vrypy získané pomocí vrypové zkoušky oběma typy indentorĤ byly charakterizovány 
pomocí ůFM za účelem posouzení charakteru porušení a případné delaminace vrstvy. 
Vliv stárnutí vrstev na hodnotu kritického normálového zatížení těchto vrstev nebyl 
pozorován během studie probíhající po dobu odpovídající Ř50 dnĤ. Během této doby nedošlo 
k patrným změnám, tudíž lze říci, že nedochází k výrazným změnám v materiálu, především 
na rozhraní vrstvy a substrátu, ovlivňujícím adhezi. Získané hodnoty frikčního koeficientu se 
pohybují od 0,08 do 0,20. K výraznější změně (mírnému nárĤstu frikčního koeficientu) 
pravděpodobně vlivem postdepoziční oxidace došlo u vzorku deponovaného při 2 W z čistého 
TVS. Od 220. dne byly také u 150 W vzorkĤ pozorovány výrazné změny, které byly 
pravděpodobně zpĤsobeny vlivem okolního prostředí na samotné měření. 
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7 SEZNůM POUŽITÝCH ZKRůTEK ů SYMBOLģ 
AC  Střídavý proud 
AFM Mikroskopie atomárních sil 
CCP Kapacitně vázané plazma 
CSM Kontinuální měření tuhosti 
DC  Stejnosměrný proud 
DLC Diamantu podobný uhlík  
DMA Dynamická mechanická analýza 
ECR Elektronová cyklotronová rezonance 
EFM Mikroskopie elektrických sil 
f  Frekvence pulzĤ  
FB  Zpětná vazba 
FTIR Infračervená spektroskopie s Fourierovou transformací 
ICP  Indukčně vázané plazma 
MEMS Mikro-Elektro-Mechanické Systémy  
HTP Vysokoteplotní plazma  
LTP Nízkoteplotní plazma 
MFM Mikroskopie magnetických sil 
OFHC Bez kyslíku vysoce vodivé 
Pef  Efektivní výkon 
PECVD Plazmochemická depozice z plynné fáze 
PET Polyethylentereftalát 
pp  Plazmový polymer 
RF  Rádiová frekvence 
RMS Střední kvadratický prĤměr 
rpm  Otáčky za minutu 
sccm Standardní kubický centimetr 
SNOM Mikroskopie blízkého pole 
SPM Skenovací sondová mikroskopie 
STM Skenovací tunelovací mikroskopie 
T  Perioda pulzĤ 
TAF Prahové selhání adheze 
TVS Tetravinylsilan 
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